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ONSOZ

Yiiksek lisans tezi olarak hazirlanan bu ¢alismada Metal Kompleks Bilesikleri
Kimya Boliimii laboratuar ortaminda tiretilmistir. Elde edilen numunelerimizin X- 1s1n1
kiitle sogurma katsayilar1 Olgiilmiistiir ve yapilar1 belirlenmistir. Kiitle sogurma
katsayilar1 6lgiimleri Recep Tayyip Erdogan Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Fizik
Boliimii Niikleer Fizik Arastirma laboratuarinda gergeklestirilmistir.

Bu calismam sirasinda damismanligimi yiiriiten, sahip oldugu deneyim ve
bilgisiyle beni yonlendiren, gosterdigi sabir ve hosgoriisiiyle yanimda olan, maddi ve
manevi hicbir destegini esirgemeyen, kendisini 6rnek aldigim ve yaninda c¢aligsmaktan
mutluluk duydugum saygideger hocam Prof. Dr. Mehmet SAHIN’ e tesekkiirlerimi bir
borg bilirim. Tez ¢alismam sirasinda yardimini esirgemeyen ve engin bilgilerini benimle
paylasan saygideger hocam Prof. Dr. Selcuk DEMIR’ e tesekkiirlerimi sunarim. Ayni
zamanda bu ¢aligmam sirasinda giileryiizlii ve anlayistyla yardimini esirgemeyen kimya
ana bilim dalinda yiiksek lisans mezunu Safak CAM arkadasima tesekkiir ederim.
Maddi ve manevi destekleriyle bu giinlere gelmemi saglayan sevgili ailem ve basta
babam Seref MERCAN, annem Melek MERCAN, kaymmpederim Resiil KUK,
kaymvalidem Hamdiye KUK’ a ¢ok tesekkiir ederim. Tez ¢alismamda bana en biiyiik
destegi veren, beni hep motive eden yeri geldiginde tez calismamdan dolay1 ihmal
etmeme ragmen hep benim yanimda olan hayat yoldasim Giirsel KUK’ a tesekkiir
ederim. Bu tez c¢alismami Sehit Rize Emniyet Miidiiriimiiz Altug VERDI ‘ye ithaf

ediyorum.

Seyda MERCAN
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OZET

METAL KOMPLEKS BILESIKLERIN URETIMI VE X- ISINI KUTLE SOGURMA
KATSAYILARININ OLCUMU ILE YAPI BELIRLENMESI

Seyda MERCAN

Recep Tayyip Erdogan Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dah
Yiiksek Lisans Tezi
Damsmani: Prof. Dr. Mehmet SAHIN

Metal kompleks bilegikleri olan CoSO4, NiSO4.6H20, CuSO4.5H;0, MnSO4.H,0, Mn-
suc, Cu-suc, Ni-sue, Co-suc, Naysuc.6H,O kimyasal yolla iretilmesi. Uretilen numunelerin
istenilen yapida dretilip tiretilmedigini anlamak igin bilinen ve uygulanan IR spektroskopisini
alip buna gore degerlendirmektir. Bu yontem pahali ve uzun zaman almakta olup buna
alternative bir yontem X-1gmi kiitle sogurma katsayilanim 6lgmektir. X-19mi kiitle sogurma
katsayilarim dlgerek numunede bizim istedigimiz yapmin yiizde ne kadarinin bitytidiiginii tespit
edilebilir ki bu bir avantajdir. Ayrica bu numunelerin X-19m1 kiitle sogurma katsayilarmin

6lgtilmesi uygulama alanlarindan dolay: énemlidir.

2020, 35 sayfa
Anahtar Kelimeler: Metal Kompleks, X-Isin1, Kiitle Sogurma Katsayisi, Sitksinat Kompleks
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ABSTRACT

PRODUCTION OF METAL COMPLEX COMPOUNDS AND DETERMINATION OF
STRUCTURE BY MEASURING X- RAY MASS ABSORPTION COEFFICIENT

Seyda MERCAN

Recep Tayyip Erdogan University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics
Master Thesis
Supervisor: Prof. Dr. Mehmet SAHIN

Compounds of metal complex CoSO,, NiSO,4.6H0, CuS0,.5H;0, MnSO,.HO, Mn-
suc, Cu-suc, Ni-suc, Co-suc, Na,suc.6H,O chemical prodiction. In order to understand whether
the samples are produced in the desired structure, it is necessary to take the known and applied
IR spectroscopy and evaluate accordingly. This method is expensive and long-term and an
alternative method is to measure X-ray mass absorption coefficients. By measuring the X-ray
mass absorption coefficients, it can be determined how much percent of the desired structure
grows in the sample, which is an advantage. Furthermore, the measurement of X-ray mass

absorption coefficients of these samples is important due to their application areas.

2020, 35 pages
Keywords: Metal Complex, X-Ray, Mass Absorption Coefficient, Succinate Complex
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1. GENEL BiLGILER

1.1. Giris

X- 1smlart 1895 yilinda kesfedilmistir. X- 1smlarinin kullanim alanlarinin
anlasilmasi kesfini hemen takip etmistir. ilk olarak Réntgen filminde, sonrasinda atomik
yapinin incelenmesinde kullanilmistir. X- 1s1n1 sogurulma ve sagilma tesir kesitlerinin
atomik ve molekiiler calismalar1 teorik degerlerle kiyaslanarak teorik calismalarinin
ilerlemesini saglamistir. Geligen katihal fizigi ile kristal yapilarin belirlenmesinde temel
yontem olmustur. X- 1smlan diisiik enerjilerde madde ile temelde iki etkilesim tiirline
sahiptir. Bunlar: sagilma ve sogurulmadir. Giiniimiize kadar gelen siire¢te X- 1ginlarinin
madde ile sogurulma ve sa¢ilma siire¢lerinin ¢ok cesitli uygulama alanlar1 olmusgtur.

Pt, Au ve Pb elementleri i¢in toplam M X- 1smm floresan iiretim kesitlerini,
uyarici foton enerjileri 5.47, 5.46, 7.04, 8.14, 8.74 ve 9.36 keV i¢in dlgmiistiir. Deneysel
toplam M X- 1smm1 floresan kesiti ve teorik M- kabuk fotoiyonizasyon Kesitleri
kullanilarak her bir olaydaki foton enerjisinde ortalama M-kabugu floresan verimi elde
edilmistir. Deneysel toplam M X-1s1n1 floresan iiretim kesitleri ve M-kabugu floresan
verimlerinin, goreceli Dirac-Hartree-Slater teorisine dayanan teorik tahminlerle iyi bir
uyum i¢inde oldugu belirtilmistir (Rao vd.,1996).

X- 1511 agisal dagilimi hakkindaki mevcut belirsizligi ortadan kaldirmak i¢in L X-
1siimin azimut ve polar ag1 bagimliligi ayni deney diizeneginde incelenmistir (Akkus
vd., 2016).

59.5 keV uyaric1 foton enerjisinde, sagilma agist 130° olmak iizere 13< Z < 82
araliginda on dokuz elementin elastik sagilma diferansiyel kesitleri 6l¢iilmiis ve bu
degerler form faktorii ve S- matris formalizmi kullanilarak elde edilen teorik degerlerle
karsilastirilmistir. Diislik Z elementleri i¢in 59.5 keV’nin altindaki K kabugu esigiyle,
Olciilen sacilma diferansiyel kesitlerinin genel olarak form faktorii yaklasimlar ile
uyumlu oldugu, yiiksek Z elementleri i¢in S- matris hesaplamalar ile iyi bir uyum

gozlemlendigi bildirilmistir (Puri vd., 1996).



Bir materyal {izerine gelen X- 1s1mm1 siddeti, sogurulma ve sagilmadan dolay1
azalarak materyalden ¢ikar. Bu azalma fotoelektrik sogurulma ve sacilma tesir
kesitlerinin toplamindan olusur. Bu toplam tesir kesiti kiitle sogurulma katsayisi olarak
ifade edilir. X-ismmin kiitle sogurulma katsayilarmin biyolojik, kimyasal, g¢evresel,
endiistriyel, tibbi, niikleer enerji, uzay arastirmalari ve benzeri alanlarina yeni
uygulamalar katilmaktadir.

p-Si ve n-Si yari iletken drneklerinin kiitle sogurulma katsayilart dig bir manyetik
alanda belirlenmistir. Yar1 iletken numuneler 0.2T, 0.4T, 0.6T ve 0.8T yogunlugundaki
dis manyetik alana yerlestirilmistir, 6rnekler Am241, Bal33 ve Eul52 radyoaktif
kaynaklardan yayilan 59.5keV, 80.1keV, 121.8keV ve 244.7keV gama 1sinlarina maruz
birakildi. Numuneden gegen fotonlar bir CdTe dedektorii tarafindan tespit edildi. p-Si
ve n-Si yan iletken Orneklerinin kiitle zayiflama katsayilarinin artan gama 11
enerjisiyle azaldig1 gézlendi. Ayrica, numunelerin kiitle zayiflama katsayilart manyetik
alan yogunlugunun artmasiyla arttig1 gozlemlenmistir (Y1lmaz vd., 2018).

Baz1 polimerler i¢in kiitle sogurulma katsayist MCNP4C kodu kullanilarak
belirlenmistir. Simiilasyon sonuglari, mevcut deneysel veriler ve gama 151
enerjilerindeki XCOM programindan elde edilen tahminler, 59.5, 279.1, 511, 661.6,
662, 1115.5, 1773.2, 1274.5 ve 1332.5 keV ile karsilastirildi. Singh ve arkadaslari
tarafindan elde edilen sonugclarla da karsilastirma yapildi. Elde edilen sonuglar, XCOM
verilerine gore oldukg¢a fazlaydi. Sonuclar, burada kullanilan geometrinin, 6zellikle
XCOM verilerine kiyasla diisiik enerjili fotonlar i¢in, polimerlerin kiitle sogurulma
katsayilarinin hesaplanmasinda Singh’in ¢aligmasina kiyasla oldukc¢a uygun oldugunu
gostermistir. Ayrica, bu ¢alismada kullanillan MCNP4C modelinin, farklt malzemelerin
ek karakteristiklerini yapmak icin kullanilacak iyi bir aday olabilecegini belirlenmistir.
Ayrica, bu yontem, 6zellikle polimerler i¢in benzer deneysel verilerin bulunmadigi
durumlarda faydalidir (Vahabi vd., 2017).

Baz1 Sn-Pb alagimli sistemler i¢in kiitle sogurulma katsayilar1 122, 511 ve 662keV
enerjilerinde 6lgmek i¢in deneysel olarak optimum kalinliginin arastirilmasi i¢in bir
girisimde bulunulmustur. Sn-Pb alagimlari, eriyik sondiirme teknigi ve dokme demir
kalip kullanilarak farkli bilesimler ve farkli kalinliklar ile sentezlendi. Hazirlanan tiim
alasimlar igin kiitle, kalinlik, yogunluk gibi fiziksel parametreler 6l¢tilmistiir (Kaur vd.,
2017).



Bir fotonun belirli bir malzeme ile belirli bir sekilde, birim yol uzunlugu basina
etkilesime girme olasiligi, genellikle dogrusal sogurulma Kkatsayisi (u) olarak
adlandirilir ve radyasyon kalkani yapiminda biiyiik 6nem tasir. Farkli enerjilerdeki kiitle
sogurulma katsayilar1 belirlemek icin farkli kalinlikta barit beton plakalar tretildi.
Dogrusal sogurulma katsayilari i¢in hesaplanan ve Olgiilen verilerin, beklendigi gibi
artan malzeme yogunlugu ile arttig1 goriilebilir. Foton sogurulma katsayilarin foton
enerjisine bagl oldugu ve malzeme yogunlugunun radyasyon kalkani i¢in 6nemli olan
foton sogurulma katsayilarina asil katki oldugu sonucuna varilabilir oldugu belirtilmistir
(Airton vd., 2017).

Gama 1511 kerma katsayisi, k’nin belirlenmesi i¢in yar1 deneysel bir formiil
gelistirilmistir. Deneysel toplam kiitle sogurulma katsayisi ve teorik kismi foton
etkilesimi olasiliklar1 temel alinmistir. Bu yari-ampirik teknik, i¢ element icin k’nin
yari-ampirik degerlerini ve farkli foton enerji degerlerinde 20 bilesik ve malzemeyi
belirlemek i¢in uygulanmistir; ayrica, bu katsayinin teorik degerleri 1 keV ile 100 MeV
arasinda uzatilmis enerji araliginda hesaplanmistir. Sonuglar, tiim kerma katsayisi
egrilerinin, malzeme tiiriinden bagimsiz olarak ayni egilimi takip ettigini gosterdi.
Kerma katsayisinda minima kaymasinin, numunenin ortalama atom sayist arttirilarak,
yiiksek enerjiye dogru kaydigr gozlemlenmistir. Calismanin sonuglar1 ayrica 6nerilen
formiiliin basit oldugunu ve 1 keV ile 100 GeV arasinda degisen genis bir foton enerjisi
araliginda ¢esitli elementlerinin, bilesigin ve malzemelerinin yari-ampirik kerma
katsayisinin belirlenmesi i¢in potansiyel bir uygulamaya sahip oldugunu belirlenmistir
(El-Khayatt vd., 2017).

Molekiiler ¢okeltiler icin kiitle sogurulma katsayilar1 6l¢iildii ve EGS5 Monte
Carlo bilgisayar kodu kullanilarak elde edilen sonuglarla karsilastirildi ve deneysel bir
formiil elde edildi. Bu ¢alisma, bir reaktdrdeki elementlerin termal ndtron aktivasyonu
ile kolayca {iretilebilen ve molekiiler bilesiklerde ¢okertilen izotoplarin kiitle sogurulma
katsayilarim degerlendirir. Olgiilen sonuglar ile EGS5 benzetilmis sonuglar arasinda iyi
bir uyum oldugu belirtilmistir. Sonuglar ampirik kiitle sogurulma formiilii ile makul bir
uyum i¢indedir. Bu sonuglar simiile edilmis fisyon iiriin izotoplariyla karsilastirilmistir.
Bu calisma o6zellikle baskin olarak uranyum fisyonu yoluyla iiretilen radyoizotoplar
orneginde EGSS kullanilarak molekiiler ¢okeltilerin kiitle sogurulma katsayilarinin

yaklastirilabilecegini gosterdigi belirtilmistir (Koehl vd., 2017).



Bu arastirmada kollidal altin NK’lar1 turkevich metodu sentezlendi. Isinlamadan
sonra XRD spektrumu farkli tepeler gosterdi, ancak en onemli 6zelligi yapiin kiibik
olduguna dair bir gosterge veren (111) (260 = 38.41° ) tepeler ile ilgiliydi. Raman
spektroskopisi sonuglari, kolloidal altin NP’lerin kristal 6zelliklerinin iyilestirilmesi
nedeniyle 1smlanmis kolloidal altin NP’ lerde 3450 ¢cm™! dalga sayisina sahip tepe
noktalarinin yogunlugunun arttigin1 gostermistir. SEM goriintiileri, gama 1sinlanmis
kolloidal altin NP’lerin morfolojisinde ve boyutunda dnemli degisiklikler gostermistir.
10 kGy dozunda, gama 1511 ile 1s1nlanmis kristaller i¢in, optik absorpsiyon, 1sinimdan
oncekiyle karsilastirildiginda artar ve bu gama isinlarinda kaynaklanan nokta
kusurlarinin  olusumunun bir sonucu olabilir. Dogrusal olmayan c¢alismalarinin
karsilastirilmasi, dogrusal olmayan kirilma indeksinin biiyiikliigii ve dogrusal olmayan
sogurulma katsayisi, gama 1sin1 1sinlanmasindan sonra artar. Kiitle sogurulma
katsayilarinin sonucunun Ol¢limii, gama 1s11 1simlanmasinin kolloidal altin NP’lerin
radyasyon absorpsiyon katsayilar1 iizerinde bir etkiye sahip oldugunu gosterdigi
belirtilmistir (Dehghani vd., 2017).

SiO,{Quartz (11 0 1), Quartz (1 1 0 0) ve Quartz (0 0 0 1)},KAISizOg{Orthoclase
(0 1 0), Orthoclase (1 0 0) toplam kiitle sogurulma katsayilar1 (um) )}, CaS04 - 2H,0
(jips), FeS, (pirit) ve Mg2Si,O¢ (piroksen) dogal mineralleri 22.1, 25.0, 59.5 ve 88.0
keV foton enerjilerinde Ol¢lilmiistiir. X-1s1lar1, 5.9keV’ da 160 eV ¢oziiniirliige sahip bir
Si (Li) dedektorii ile sayildi. Atomik ve elektronik kesitler (at ve oe), etkin atomik ve
elektron sayilari veya elektron yogunluklari (Z.sf VEN,sf) incelenen ornekler igin elde
edilen degerleri kullanilarak belirlenmistir (Sahin vd., 2009).

Kompleks bilesikler bir merkez metal katyonu ve ona bagh ligand denen cesitli
anyon ve molekiillerden meydana gelir. Ligandlar en az bir bag yapmamis elektron
ciftine sahiptirler. Bu elektron giftleri ile metal katyonuna baglanirlar. Bu nedenle
ligandlar lewis bazi olarak davranirlar.

Dort yeni iki degerli gegis metali, nikotinamid (nia) ile siiksinat (suc), {{M(u —
suc)(H;0);(nia);]2H;0},3[M = My, (1), Ni (2)], [Cu(suc)(nia),] ve [Ni(H,0),
(nia),](suc. (Hysuc)(4), elementel analizler P1 atrisik uzay grubu grubunda kristalize
olduklarini ortaya koymaktadir. Kompleks 2, metal (II) iyonlarinin iki suc, iki nia ve iki

aqua ligand ile oktahedralgeometri sergiledigi bir 1-D koordinasyon polimerdir.



Nikotinamid ligand N- baglanmustir, siiksinat ligand ise metal merkezlerini korboksilat
gruplar arasinda kopriilemektedir (Demir vd., 2010a).

Kobalt (II) ve ¢inko (II) siiksinat (suc) nikotinamid (nia), {[Co(u-suc)
(H,0), (nia),] 2H,0}, (1) ve {[Zn (u-suc) (H,0),] 2H,0},, (2) ile koordinasyon
polimerleri sentezlenmis ve elementel analizler, manyetik momentler, IR ve TG-DTA
ile karakterize edilmistir. 1 ve 2 ‘lik tek kristalli X- 1gin1 analizleri, bu komplekslerin,
P1 triclinik uzay grubu icerisinde yapisal olduklarimi ve kristalize olduklarini ortaya
koymaktadir. Kompleks 1 ve 2, metallerin 1-D koordinasyon polimerleridir. Metal (I1)
iyonlar1 iki siiksinat, iki nikotinamid ve iki equa ligandli bir oktahedral geometri
sergiler. Nia ligandi N-bagimna baglanirken, suc ligandi metal merkezlerini karboksilat
gruplarindan gegirir. 1D zincirleri, gliglii N-H--- O ve OW-H:--- O hidrojen baglari ile 3D
aglart olusturmak icin de birlestirilir. IR spektrumlari hem suc hem de nia ligandlarinin
koordinasyon modlarint dogrularken, TG-DTA verileri kristal yapilarla uyum i¢indedir.
Kat1 haldeki floresan analizi, tiim komplekslerin nia’nin intraligand (m — m *)
emisyonlari gosterdigini gostermektedir (Demir vd., 2009).

[Co(H,0)4(nia),] (suc).(H,suc) [nikotinamid = nia, siiksinat = suc?~], yeni bir
kobalt (IT) kompleksi sentezlemis ve elementel analiz IR, TG-DTA ve tek kristalli X-
ist1 kirinmmi ile  karakterize edilmistir. [Co(H,0)4(nia),]** karmasik katyonlar
koordinasyonsuz suc?~ anios ve H,suc tiirleri icerir. Karmasik katyonda kobalt (I1)
iyonu ¢arpik bir oktahedral geometride dort su ve iki nia ligand tarafindan koordine
edilir. suc?~ dianiyonu bir kars1 iyon gibi davranirken, H,suc bir solvasyon molekiilii
olarak tekrar bulunur. Ug boyutlu bir ag O-H---0 ve N-H--- O hidrojen baglar ile
olusur. Baglik kompleksi kat1 halde oda sicakliginda 1sildama gdsterir. Kompleksin
manyetizmasi 1.8-300 K sicaklik araliginda incelenmistir (Demir vd., 2010b).

Kimyasal bilesiklerin yeni yapilarmin belirlenmesinde cesitli yontemler vardir.
Bunlar bazen birlikte kullanilir. Fakat bu yontemler genelde uzun ve pahalidir. Pratik bir
yontem ise X- 1sm kiitle sogurulma katsayilarimi Olgmektir. Biz bu caligmada
laboratuarda biiyiittiiglimiiz metal kompleks yapilarin istedigimiz fazda olup olmadigim

X- 15101 kiitle sogurulma katsayilarini dlgerek belirledik.



1.2. X- Isinlarmin Tarihcesi

19. yy sonlarinda Wilhelm Conrad Roentgem tarafindan X-iginlarinin
kesfedilmesi ile fizik de yeni uygulama alani ortaya ¢ikmistir. Daha sonra bir¢ok bilim
adam1 tarafindan bu alanlar gelistirilmistir. XRF yontemi, maliyetin diisiik olmasi,
numunelerin hazirlanmasindaki pratiklik, analizin kisa siirede yapilmasi ve sonuglarin
daha hassas olarak elde edilmesi nedeniyle tercih edilmektedir.

Gilinimiizde XRF teknigi metallirjide, alasim analizlerinde, endiistri
problemlerinde, sanat ve arkeolojide, kalite kontrollerinde, jeolojik cevher analizlerinde,
tip alaninda, cevre kirliligi ve daha bir¢ok sahadaki kati veya sivi fazli numune
analizlerinde kullanilmaktadir. Tahribatsiz olarak kalitatif ve kantitatif analizinin kisa
siirede yapilmasi1 ancak XRF teknigi ile miimkiindiir.

XRF, elementlerin kalitatif ve kantitatif analizler i¢in ¢ok kullanilan ve 6nemli
avantajlar1 olan niikleer analitik tekniktir. Teorik olarak, periyodik sistemde
H(Hidrojen) ve He (Helyum) elementi disinda tiim elementlere uygulanabilmektedir. Bu
da yaklasik 1-100 keV enerji araligin1 kapsamaktadir. XFR tekniginin giinlimiizde
yaygin olarak kullanilmasinin sebeplerinden biri numuneye zarar vermeden tahribatsiz
olarak Ol¢im yapabilmesidir. Kati, sivi, toz hatta gaz durumlarinda bile
uygulanabilmektedir.

Atom ve ¢ekirdek hakkinda fiziki bilgiler 1896 da Henri Becquerel’in
radyoaktiviteyi kesfetmesiyle baslamistir. Becquerel sans eseri olarak kalin bir kagida
sartlmis uranyum ve potasyum siilfattan olusan bir numuneyi karanlik bir odada
fotograf levhalarinin yaninda birakti. Levhalar banyo yaptirildiginda 1s18a karst
tamamen korunmus olmalarina ragmen 1sikta kalmis gibi bir sonug verdiler. Bu deneyi
tekrarlayan Becquerel fotograf levhalarimi etkileyen bazi tiir radyasyonlarin uranyum
tuzundan yayinladiklari sonucuna vardi. Uranyum tuzundan baska bazi maddelerin de
radyasyon yayinladiklar1 gozlendi. Bu olay radyoaktivite adi verildi. 1898 yilinda Marie
Curie ve Pierre Curie iki radyoaktif madde kesfettiler. Bunlar polonyum ve radyum
radyoaktif elementleridir. Bugiin farkli elementlerin yiizlerce radyoaktif izotoplari

bilinmektedir.



Bir numunenin radyoaktifligi fiziksel ve kimyasal degisikliklerden etkilenmez.
Yani basing, hacim, sicaklik ve kimyasal yapidaki degisimler radyasyon yayinlama
hizin1 degistirmez. Atomlarin parcalanmast her ne kadar kendiliginden olan bir olay ise
de aktiflik birkac saniye ile milyonlarca yil arasinda siiren bir 6zelliktir. M. Alvarez ve
arkadaglar1 kok numunelerinde Vanadyum analizi yapmuslardir (Alvarez vd., 1990).
Enerji ayrimli X-1is5mm1 floresans analiziyle maden filizlerinden Tungsten tespiti
yapmuglardir (Chacharkar vd., 1897). J.B. Cross ve L.V. Wilson ¢ok kanalli ve es
zamanli spektrometre kullanarak jeolojik numunelerin elementel analizini yapmislardir
(Cross vd., 1983). B.Holynska ve arkadaslari, es zamanli EDXRF kullanarak tezekte
kursun analizi yaptilar. Ayrica kursunun yaninda 18’e¢ yakin elementi de tespit
ettiler(Holynska vd., 1998). Trabzon’daki bazi lahana numunelerinin EDXRF ile
inceleyerek radyasyon analiz yapmislardir (Tirasoglu vd., 2005).

1.3. X- Isinlarimin Genel Ozellikleri

X- 1sinlart hem dalga hem tanecik o6zelligi gosterir. Dolayisiyla c¢ift karakter
ozelligine sahiptir. Fotoelektrik sogurulma, Compton sacilma (inkoherent sacilma), gaz
iyonizasyonu ve sintiliasyon tanecik ozellikleri; hiz, polariyasyon ve rayleigh sagilma
(koherent sacilma) dalga oOzellikleridir. Tanecik karakteri gosteren elektromanyetik
radyasyona foton denir. Foton, ¢ok kii¢ciik hacme yogunlastirilmis enerji paketgikleri
olarak tanimlanir. Stirekli spektrumu, karakteristik ¢izgi spektrumu ve karakteristik
band spektrumuna sahiptir. Karakteristik sogurma spektrumu verir, 151k hizinda ve diiz
cizgiler boyunca ilerler. Elektrik ve manyetik alan tarafindan saptirilmaz ve etkilenmez.

Insan goziiyle goriilmezler.

1.4. Elektromanyetik Radyasyonun Madde ile Etkilesmesi

Tek renkli (monokromatik) bir X-1sin1 demeti herhangi bir maddeden gegirilecek
olursa demetin siddetinde azalma meydana gelir. I, siddetinde bir X- 15111 demetinin dt
kalinligindaki bir maddeyi gectikten sonraki siddeti I ise, gelen X- 1511 demetinin

siddeti, maddenin dt kalinlig1 ve 151n demetinin i¢inden gectigi maddenin cinsine bagl



olarak,

I =I,e 1)

ile gosterilmektedir. Burada u(cm™1), lineer sogurma katsayis1 olup birim kalinlik
basina diisen sogurulma olarak tanimlanmaktadir.

Elektromanyetik radyasyonun madde ile etkilesmesi sonucunda Sekil 1’de
gosterilen olaylar meydana gelmektedir. Bunlar: Compton sagilmasi (1), Koherent
sacilmast (2), Compton sacilmasindan sonra sagilan fotonun fotoelektrik etkisi ile X-

1s1n1 olusumu (3), Cift olusumu (4), ve Fotoelektrik olayidir (5) (Debertin vd., 1988).

L

Flioresans

Gelen X5

EnENeemmnj

R Gegen Lt

£oLp
Complon

Sekil 1. Elektromanyetik radyasyonun maddeyle etkilesimi

1.5. Elektromanyetik Radyasyonun Sogurulmasi

Madde igerisine giren bir foton, madde atomuna bagli elektronlari, serbest
elektronlarla ve ¢ekirdegi ile etkilesmesi sonucu meydana gelmektedir. Elektromanyetik
radyasyonun sogurulmasi en baskin olanlar1 fotoelektrik olay, sagilma (Koherent ve
Compton) olay1 ve ¢ift olusumudur. Bunlarin diginda baska olaylar da vardir. Lakin
bunlar ¢ok yiiksek enerjilerde gozlenir. Bu olaylarin meydana gelme ihtimali foton

enerjisi ile degisim gostermektedir.



1.5.1. Fotoelektrik Olay

Madde iizerine diisen fotonlarin, atomun bagli olan elektronlarindan bir tanesine

enerjinin timiinii aktararak atomun iyonlagsma olayma “fotoelektrik olay” denir.

Yoriingesinden koparilan serbest elektrona da “fotoelektron” denir.

K serbest

elektronlardan birinin sokiilmesiyle sonuglanan bir fotoelektrik olay Sekil 2 ‘de

gosterilmektedir.

o WA

Gelen Foton

Karakteristik Foton

Sagilan Foton

Sekil 2.Fotoelektrik olay

seklinde ifade edilir.

Serbest bir elektron foton soguramaz ve fotoelektron haline gelemez. Ciinkii

momentumu ve enerji korunamaz. Sadece bagli bir elektron bir foton sogurabilir ve

fotoelektron haline gelebilir. Bu durumda atom geri teper ve momentum korunur. Bu

islem sirasinda foton tamamen sogurulur. K kabugundan sokiilen elektronun kinetik

enerjisi;

Eeth_¢k

)

Burada hv gelen fotonun enerjisi, ¢, elektronun K tabakasina ait baglanma

enerjisidir. K tabakasinda olusturulan bosluk, atomun kararsiz bir halini gosterir.

Sonucta daha diisiikk baglanma enerjili bir tabakadan bir elektron boslugu doldurmak



tizere K tabakasima ge¢cmektedir. Bu islem sonucu iki tabakanin baglanma enerjileri
arasindaki fark kadar enerjiye sahip bir karakteristik X-1sin1 yayimlanmis olur. Olusan
karakteristik X-1s1n1 fotonu her zaman atomu terk etmemektedir. Bu foton atomun dis
tabakalarindaki elektronlarindan herhangi biri tarafindan sogurulabilir. Bu olaya Auger
olayi, sokiilen elektrona da Auger elektronu denir. Auger olayi, elektronlar1 daha gevsek
bagli ve karakteristik fotonlarin daha kolay soguruldugu atom numarasi diisiik olan

elementlerde daha yaygin goriilmektedir.

1.5.2. Cift Olusumu

Cift olusumu olayinin meydana gelebilmesi i¢in esik enerjisi 2m,c* yani 1,02
MeV olmalidir. Bazen 1,02 MeV’den daha biiylik enerjili bir foton, yiiksek atom
numarali bir elementin g¢ekirdeginin yakiindan gecerken yok olur ve bir elektron
pozitron ¢ifti meydana gelir. Momentumun korunumu prensibi agir bir pargacigin
varligini gerektirir. Hafif pargaciklarla da cift olusmast miimkiindiir. Ancak bu durumda
esik enerjisi artar.

Bu olayda sogurulan enerji, olusan ¢iftin toplam enerjisine esittir:
hv=(T +myc?)+(T, +m,c?) 3)

Burada hv gelen fotonun enerjisi T ve T, sirasiyla elektron ve pozitronun kinetik
enerjileri, m,c® ise elektronun durgun kiitle enerjisidir.

Cift olusumu, hole teorisi ile izah edilebilir. Dirac’a gore, bir serbest elektronun

enerjisi +m,c® den daha biiyiik veya -m,c*’den daha kiigiiktiir. Bu iki limit arasinda

elektronlarin miimkiin durumlar1 yoktur. Dirac teorisine gére, 2m,c’’den daha biiyiik

bir enerjiye sahip olan bir foton, bir elektronu negatif enerjili bir durumdan pozitif
enerjili bir duruma yiikseltebilir. Bu, pozitif enerji durumunda gozlenebilir bir elektron
ile, negatif enerji durumunda Dirac deligi denilen ve pozitif yiiklii bir pargacik gibi
hareket eden bir bosluk (hole) meydana getirir. Bu bosluk bir pozitrona karsilik

gelmektedir. Boylece bir elektron-pozitron ¢ifti meydana gelmis olur.
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Sekil 3. Cift olusumu

1.5.3. Compton Sacilmasi

Compton sagilmasi, gelen fotonun ¢ok zayif olarak bagl ya da serbest bir
elektronla inkoherent garpismasidir. Gelen ve sagilan fotonlar arasinda bir enerji farki
vardir. Yani, gelen ve sagilan fotonlarin dalga boylar1 birbirinden farklidir. Bu durumda
atom tarafindan sacilan radyasyonun toplam siddeti, atomun her bir elektronu tarafindan
sacilma siddetleri toplanarak bulunur. Kisaca Compton olayi, fotondan elde edilen
enerji yaninda atomik baglanma enerjisinin ihmal edildigi durumlarda, bir fotonun
baslangicta durgun ve serbest olan veya oldugu kabul edilen bir elektrondan inkoherent
olarak sagilmasi olarak bilinir. Compton sac¢ilmasina ugrayan foton enerjisinin bir
kismini kaybeder ve dogrultu degistirir.

Sekil 4’de goriildiigii gibi hv enerjili bir foton durgun kiitlesi m, olan bir
serbest elektron ile ¢arpistigi zaman etkilesme, fotonun hv' (hv'¢hv ) enerjisiyle ilk

dogrultusu ile y acis1 yapacak sekilde sagilmasi, elektronun ise K, enerjisi ve 0 agisi

ile sagilmasi seklinde olur.

11
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Sekil 4. Compton sacilmasi

Momentum ve enerjinin korunumu kanununa gore sa¢ilan fotonun enerjisi

hv' = iy 4)

[ o

m,C

olarak verilir. Burada m, elektronun durgun kiitlesi ve m,c® (0,511 MeV) elektronun
durgun kiitle enerjisidir.

Geri tepen elektronun T. kinetik enerjisi, gelen fotonun enerjisi ile sagilan fotonun

enerjilerinin farkina esittir ve o = E/m,c® olmak iizere,

oFE (1—cosy
c = ( ) ®)
1+a(1—cosy)
ile verilir. Sagilan fotonun minimum enerjisi ise  =180° igin
Tn = El - 1Em c? ©)
1+— 14220
20 2 E

ifadesi yazilabilir.
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Gelen foton, sagilan foton ve geri tepen elektron daima bir diizlemdedir. 8 ve

arasindaki baginti
cotd = (1+ a)tan% 7)

verilir.

1.5.4. Rayleigh Sacilmasi

Bu sagilma kuvvetli bir sekilde baglanmis elektronlar ile fotonlarin
carpismastyla olusur. Kabukta bulunan elektronlar genel radyasyonun frekansinda
salimim yaparlar. Bu salinimdan dolayi, elektronlar gelen radyasyonla ayni frekansta
radyasyon yayacaktir. Bu gelen radyasyonun, atom tarafindan yansitilan radyasyon

oldugu izlemini verir. Bu tiir sagilmaya Rayleigh veya koherent sa¢ilma denir.

W Sagilan foton

Salihan
elektron

Elektron
Foton

Sekil 5. Rayleigh sacilmasi

Hafif element igeren numuneler, yiiksek Compton sagilmalarinin ve diisiik
Rayleigh sacilmalarinin ortaya ¢ikmasina neden olacaktir, ¢linkii onlar gevsek baglh
elektronlara sahiptirler. Compton sacilmasi agir elementler ig¢in kaybolur ve sadece

Rayleigh sac¢ilmasi olur.
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1.6. Sogurma Katsayilari

1.6.1. Lineer Sogurma Katsayisi

Bir fotonun X- 1sm1 (y — tstnt, bremsstrahlung, vs.) belli bir enerjide bir Z atom
numarali madde tabakasindan gecerek sogurulma veya sagilmaya ugrama olasiligina
lineer sogurma katsayis1 u(cm™1) cinsinden ifade edilir.

Sogurucu bir maddenin dt kalinliginda sonsuz ince bir tabakada I, siddetinde
monokramatik X- 1sin1 demeti Sekil 6’daki gibi dt kalinligin1 gegerken dI kadar
azaldigin1 farz edelim. Buna gore dI azalma miktar1 dt sogurucu kalinlig ile orantili

oldugu gosterilmektedir.

Sekil 6. Kalinlig1 dt olan bir madde de X- 1511 sogurulmasi

dl,- Idt )
dl= - uldt 9)
dlo/l = -udt (10)

Birim kalinlik basina p(cm™1), birim alandaki sogurmay: lineer sogurma katsayisi
verir. Atom numarasi (Z) ve foton enerjisi (E) bagl olan bir niceliktir. Denklemdeki

negatif isareti, kalinlik arttik¢a siddetin azalacagini ifade etmektedir.

(u=1+0) (11)

4= _udt (12)

- —

ifadesinin sonlu t kalinlig1 {izerinden integral alinarak
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Id
fop = = Jy mt (13)
Inl-Inly =—put (14)
I= Iye #t (15)

elde edilir.Bu ifade “Lineer Sogurma Katsayisi” olarak bilinir.

p=— (16)
olarak elde edilir.

1.6.2. Kiitle Sogurma Katsayisi

Birim kiitle basina sogurulmay1 veren ifade kiitle sogurma katsayisidir. Lineer
sogurma katsayisinin sogurucu maddenin yogunluguna orani kiitle sogurma katsayisi
verir. Sogurucunun kalinligini ifade etmek i¢in kiitle sogurma katsayisini yogunluk ve

lineer kalinlik olarak yani p olarak ifade etmek uygundur.
Hm = p/p(cm?/g) (17)

Um, birim kiitle basina birim alandaki sogurulma.

Kiitle sogurulma katsayisi u/p (cm/g), elementlerin atomik bir 6zelligi olup
kimyasal ve fiziksel durumlardan bagimsiz olur. Sadece dalga boyu (enerji) ve atom
numarasinin bir fonksiyonu oldugu gosterilmektedir. Ayrica p/p, bilesik, ¢ozelti ve
karisimlar i¢in muhtevaya ait degerlerden hesaplanmaktadir. Bu durumda p/p; bilesigi
olusturan elemanlarin sogurma katsayilarmin agirlik ortalamalarini  vermektedir.
W, ,W,... ise bunlara karsihk p,/pq,15/p2, ...hesaplanirsa toplam kiitle sogurma

katsayist;

u/p = Wiui/p1) + Wo(uz/p2) + -+ (18)

ile  bulunabilir. X-isminin  toplam sogurma katsayilar1 hesaplanirken sadece
sogurulmasindan degil maddeyi gecen sagilmadan ve c¢ift olusumundan dolay1

siddetlerindeki azalmalar1 da dikkate alinmaktadir.

u/p=(/p)+ (a/p)+ (n/p) (19)

u/p; toplam sogurma katsayisi, 7/p ; fotoelektrik sogurma katsayisi, a/p; sagilma
sogurma katsayisi, /p ; ¢ift olusum sogurma katsayisidir.
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1.6.3. Sogurma Kiyilari

Herhangi bir element veya bilesigin kiitle sogurma katsayisi, sogurulan X-
1sinlarinin dalga boyuyla veya enerjisi ile degismektedir. Kiitle sogurma katsayisinin
secilen herhangi bir sogurucu i¢in dalga boyuna kars1 grafigi cizilirse beklenildigi gibi
daha uzun veya yumusak dalga boyuna dogru genel bir artis gosterilecektir. Bu degisim
stirekli degildir ve siirekliligin bozuldugu bu kirilma araliklar1 sogurma kiyilar1 olarak
tanimlanmaktadir.

Her element uyarma potansiyeli sayisinca sogurma kiyisina sahiptir. Ancak
cekirdege yaklastikga sogurma kiyisi azalir. Bir atomda verilen bir seviyeden elektron
sokiilebilmesi i¢in gerekli maksimum dalga boyu (minimum foton enerjisi) o elementin

o seviyedeki sogurma kiyis1 olarak tanimlanmaktadir.

43 o -4
y ‘ <y
43 % o
:‘t'- y 4“' A
! 2 ’
40+ W i
= 3 8
2 agl |
= 15 - '-‘ $
g | w
= 10}
£ 20
3 1at
B {
s 2.5 b % ., ‘n . ] a3
LE SRR

00 750 60 900 1000 1100
Dalga Soyu {nm)

Sekil 7. Kiitle sogurma katsayisinin dalga boyuna goére degisimi
Kiyilar arasinda kiitle sogurma katsayilar1 ile dalga boyu arasindaki iliski
asagidaki gibidir.

u/p =Kz (20)
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Burada K, u ve v sabitlerdir. K * nin degeri her bir sogurma kiyisinda degisir, u
ve vV, A ve Z’nin belli bir yere kadar fonksiyonlaridir. Yaklasik olarak degerleri sirasiyla
3 veya 4’tiir. Bu genel aciklamaya deneysel olarak iiretilen baska terimler de eklenmistir

(Norrish vd.,1969).

% = (A+BZ + Cz?)3 " (21)

Burada A, B, C ve n degerleri her bir sogurma kiyisinda degisir ve n, Z’nin bir
fonksiyonu olarak tanimlanmaktadir. X- 15101 radyasyonu ya da radyasyonun biiyiik bir
kismin1 ¢ok kisa mesafesinde soguran agir sogurucular i¢in 6l¢mek olduke¢a zordur. Bu
yiizden deneysel Ol¢iimlerin daha uygun olan bdlgelerden sogurma katsayilarini ekstra
polarizasyonla hesaplamak gerekmektedir.

Her bir elementin sogurma kiyilari ile karakteristik spektrumlari arasinda agik
bir iligkisi vardir. K, L, M spektral serileri ve bunlarin disindaki serilerde bulunan en
kisa dalga boylarinda sogurma kiyilar1 vardir ve karsilikli iliski K, Lq, L,,Ls, M4, gibi
tanimlanmakta olan kiyiya izin verir. Bir elementin K sogurma kiyis1 daima bu
elementin emisyonun’dan daha kisa dalga boylarindan (veya daha biiyiik enerjilerde)
bulunmaktadir. En yiiksek enerji ¢izgisi normal olarak K spektrumunda bulunmaktadir.

Ayrica sogurma kiyilarina karsilik gelen enerjiler bu 6zel spektral seriler igin
tam olarak kritik uyarma potansiyellerine karsilik gelmektedir. Sogurma kiyis1 enerjileri
her bir ge¢is seviyesi icin elektronlarin baglanma enerjilerine esittir. Sogurulma
kiyisindan daha biiyiikk enerjili fotonlar fotoelektrik sogurma yoluyla biiyiikk oranda
sogurulmus olacaktir. Karakteristik emisyon ¢izgisini uyarmak i¢in, bir foton uygun

sogurma kiyisina esit veya daha biiyiik enerjiye sahip olmalidir.
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2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Orneklerin Uretilmesi

2.1.1. Metal Kompleks Bilesik Numunelerinin Hazirlanisi

Sodyum siiksinat tuzunun elde edilmesi ile metal kompleks bilesiklerin

tiretilmesine baglanmistir.

1mmol=10"3mol (22)
Nad=C — CH, — CH; — C=8,.6H,0 (23)
Na,suc—ma=270 g/mol (24)

Nia ligand (nikotinamit) = 2 mmol = 0,25 g

Sekil 8. Sodyum siiksinat ve nia ligandinin gr olarak ol¢iimleri alindu.
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Sekil 9. Sodyum siiksinat tuzunun ¢okmesi i¢in karistiricida karistirilmasi yapildi.

Sekil 10. Sodyum siiksinat tuzu elde edilen numunesi

Sodyum siiksinat ve Nia ligandin elde edilmesi ile sirasiyla metal kompleks

bilesiklerinin deneysel olarak numune elde edilmesine gecildi.
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2.1.1.1. Kobalt Siilfat (CoSO,) Metal Kompleksi

Bizim c¢alismamizda kullandigimiz numuneler 3 asamali deneysel olarak
iiretilmistir. Ik asamada, 1mmol C0S0,(0,159) ile Sml saf su karistirilip bir ¢ozelti elde
edildikten sonra kenarda bekletilmistir. Ikinci asamada 1mmol Na,Suc.6H,0 (0,27 g)
ile 10ml saf su karigtiritlip bir ¢ozelti elde edilir. Daha sonra bu iki asamada elde
ettigimiz ¢ozelti karigimlari birbirleri ile karistirilip bir kenarda bekletilmistir. Ugiincii
asamada ise en son elde ettigimiz karisimin igine 2 mmol Nia (nikotinamit) ve 5ml saf
su yavasca ekleyenip karistirilip ve oda sicakliginda metal komplekse girmesini i¢in

bekletildi. Siiziildd, 1lik saf su ile yikandi. 50° C etiivde kurutuldu.

Na,suc.6H,0 - ma = 270g /mol (25)

1X 1073mol = — -5 1 x 10 3 mol = —— (26)
ma 270g/mol

m=0,27 g— Na,Suc.6H,0 (27)

Numuneden 175,6 mg kobalt siilfat elde edilmistir.

2.1.1.2. Nikel Siilfat(NiSO,4. 6H,0) Metal Kompleksi

Numuneler 3 asamali deneysel olarak iiretilmistir.llk asamada 1mmol
NiSo,.6H,0 (0,26 g) ile 5ml saf su karistirthp bir ¢ozelti elde edildikten sonra
kenarda bekletilmistir. Ikinci asamada 1mmol Na,Suc.6H,0 (0,27 g) ile 10ml saf su
kanigtirilip bir ¢ozelti elde edilir. Daha sonra bu iki asamada elde ettigimiz ¢ozelti
karisimlarini birbirleri ile karistirilip bir kenarda bekletilmistir. Uciincii asamada ise en
son elde ettigimiz karisimin i¢ine 2mmol Nia (nikotinamit) ve 5ml saf su yavasca
eklenip karistirilip ve oda sicakliginda metal komplekse girmesini i¢in bekletildi.

Stiziildi, 1lik saf su ile yikand1. 50° C etiivde kurutuldu.

ma= 262,7 g/mol (28)
-3 _ m

1x 10™°mol = Z63.7g/mol (29)

m=0,26 g (30)
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Numuneden 354,1 mg nikel siilfat elde edilmistir.

2.1.1.3. Bakir Siilfat (CuS0,4. 5H,0) Metal Kompleksi

Birinci asamada 1mmol CuSo,.5H,0 (0,25 g) ile Sml saf su karistirilip bir
cozelti elde edildikten sonra tamamen coziilene kadar bekletilmistir. Ikinci asamada
1mmol Na,Suc.6H,0 (0,27 g) ile 10ml saf su karistirilip bir ¢ozelti elde edilir. Daha
sonra bu iki asamada elde ettigimiz ¢Ozelti karisimlarini birbirleri ile karistirilip bir
kenarda bekletildi. Ugiincii asamada ise en son elde ettigimiz karisgtmin igine
2mmol Nia (0,25 g) ve 5ml saf su yavasca ekleyerek tamamen ¢oziilene kadar
karistirildi. Bakar siilfat sodyum siiksinat hizli reaksiyon verdigi i¢in hemen ¢dkme

gozlemlendi. Siiziildii, 1lik saf su ile yikandi. 50°C etiivde kurutuldu.

ma= 249. 68g/mol (31)
—3_ m

Ix107°= 249.68g/mol (32)

m=0.25g. (33)

Numuneden 138.7 mg bakir siilfat elde edilmistir.

2.1.1.4. Mangan Siilfat (MnS0,4 H,0) Metal Kompleksi

1mmol MnS0,.H,0 (0.17 g) ile 5ml saf su karistirilip bir ¢ozelti elde edildikten
sonra tamamen ¢oziilene kadar bekletilmistir. 1mmol Na,Suc.6H,0 (0.16 g) ile 10ml
saf su kanstirilip bir ¢ozelti elde edilir. Bu iki ¢ozeltiyi birbirleri ile karistirilip bir
kenarda bekletildi. Daha sonra en son elde ettigimiz karigimin igine 2 mmol Nia (0,25
g) ve Sml saf su yavasga eklenip tamamen ¢6ziilene kadar karigtirildi. Siiziildi, 1lik saf
su ile yikandi. 50° C etiivde kurutuldu.
ma= 169,06 g/mol (34)

m

1 10 3 =———-—
169,06 g/mol

(35)

m=0.17 g (36)
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Numuneden 174 mg mangan siilfat elde edildi. Elimizde deneyden 4 numune elde

edildi. Bunlar bakir siilfat, nikel siilfat, mangan siilfat, kobalt siilfattir.

Sekil 12. Kobalt siilfat, bakir stilfat, nikel siilfat, mangan siilfat numunelerinin siizme
islemleri gerceklestirildi.
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Sekil 13. Elde ettigimiz numunelerimizin en son goriintiisii

Metal kompleks deneyimiz elde edilen numunelerimizin hazirlanmasi ile bitmistir.

2.1.2. Metal-Siiksinat Kompleks Bilesik Numunelerinin Hazirlamisi

Metal —suc’larin hazirlanmasinda yeni ¢oktiiriilmiis metal karbonatlar kullanildi.
Yaklasik 0,03 mol metal karbonat 40° C civarinda, 150 ml 0,2 M siiksinik asit
cozeltisinde ¢oziildii ve ¢ozlinmeyen kisim siizme islemi ile uzaklastirildi. Daha sonra
stiziintii kristallesmeye birakildi ve olusan kristaller suyla yikanarak oda sicakliginda
sabit agirliga kadar kurutuldu.

Cu (I)-suc ise 0.2 M bakir (II) nitrat ve 0,2 M sodium —suc ¢ozeltileri 1:1
oraninda karistirilarak hazirlandi ve ¢okmesi beklenildi.

C,Hgz0, —Siiksinik asit
Molar kiitle= 118,09 g/mol

Mn-suc, Ni-suc, Co-suc igin de aynisin1 yaparaktan numunelerimiz elde edildi.
Mn-suc numunesinden 174 mg, Cu-suc numunesinden 185,6 mg, Ni-suc numunesinden

155,5 mg, Co-suc numunesinden 180,5 mg elde edildi.
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Sekil 14. Numunelerin siizme islemi gergeklestirildi ve kristallesmeye birakildi.

Sekil 15. Deneysel elde edilen numuneler.

Boylece Kimya boliimiinde gergeklestirdigimiz metal kompleks bilesiklerin

numune {iretilmesi basarili bir sekilde gergeklestirildi.
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Sekil 16. Mn-suc ve Cu-suc numunesinin IR ¢ekimi.
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2.2. Kiitle Sogurma Katsayilarin Belirlenmesi

2.2.1. Numunelerin Analize Hazirlanmasi

Bu ¢alismada kullanilan toz halindeki metal kompleks bilesik numunelerinden
pelletler yapildi. Numunelerin kirtlmamas: icin belirli oranda selildz igerisine katildi.
Numunelerin agirliklar1 0,0001 hassasiyetli terazide Slciimii gerceklestirildi. Olgiilen
numuneler pellet kab1 yardimiyla hidrolik pres aletiyle 1,5 ton basingta sikistirilmistir.

Cap1 1,3 cm olan pelletler numuneleri 6lgtime hazir hale getirilmistir.

Sekil 17. 1,3 cm ¢apinda numune pelletler.

2.2.2. Olgiim Sistemi Ve Orneklerin Analizi

1,3 cm ¢apl pelletler haline getirilen numunelerin Ortec marka GEM55P4-95
Model coaxial HPGe dedektorii kullanilarak deneysel kiitle sogurma katsayilart 6lgtimii
yapilmistir. HPGe dedektorii yari iletken prensibine gore ¢alismaktadir. Dedektor %55

relatif verime sahiptir. 4800 voltta ¢alismaktadir.
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Sekil 18. Ortec marka GEM55P4-95 model coaxial HPGe dedektorii

Olgiimlere baslamadan &nce 2*'Am kaynagi 1 mm yar1 ¢aph kursun kolimatdr
icine yerlestirilerek, kaynagin nokta kaynak gibi davranmasi saglandi ve dedektor
numune mesafesi 5 cm tutularak, numune nokta kaynak oranmin 10 cm olmasi igin

yerlestirildi.

N i e s a2
Sekil 19. Numunelerin yerlestirilmesi ve 6l¢glimii i¢in kullandigimiz material
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Olgiimlere baslamadan dnce numune olmadan bos dl¢iim yapildi. Bu dlgiime I,
olarak adlandirildi. Deney geometrisinin dogrulugunu test etmek i¢in Si (Silisyum) saf
kristali kullanildi. Numune varken 6l¢iilen degere I olarak adlandirildi.

Silisyum deneme numunesinin agirligi 0.1538g, ortalama net alami 43432, kenar
uzunluklar1 10.14 — 11,49 mm, alam 1,1514 cm? ve kalinlig:s 0,133’dur. Numunenin
kiitle sogurma katsayis1 6l¢iildii. Olgiilen degerlerin teorik degerlerle %1’ n altinda bir
hata ile uyumlu oldugu ve numune yokken radyoaktif kaynaktan yaymlanan X- 1sinlari

ile 300 s siire ile beser defa 6l¢iimler gergeklestirildi. Bos dl¢limiimiiziin net alan1 45358

oldugu goriildii.

I=[e™#* (37)
I -

{=e a

Ini m 43432
<—( X’°)> =—p= <_((:15§;8)> = 0.326 (39)

Daha sonra tiretilen numuneler dedektoriin bas kismindan 5 cm uzakliga yerlestirilerek
300 s siire ile Olgiimler tlicer kere tekrarlandi. Bu deneyler sonucunda Sekil 20° de
verilen spektrum oOrneklerinde goriildiigii gibi ilgili piklerin altinda kalan alanlar
kullanilarak numuneye gelen ve gegen X- 1smlarmin siddetleri hesaplandi. Veriler
kullanilarak malzemelerin kiitle sogurma katsayilar1 deneysel olarak hesaplanarak

yazildu.
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3. BULGULAR

Karakteristik X- 1sinlarinda spektrumu olusturan pik siddetlerinin dogru
Olclilmesi ¢cok onemlidir. Elde edilen numunenin IR ¢ekimlerinde ki pikleri ile X- 151m
spektrumlarina ait pikler karsilastirildi. Bu pikler analiz edilerek numuneye ait gergek
karakteristik X- 111 pikleri elde edildi.

Farkli sicaklik ve siirelerde kimya laboratuarinda iiretilen metal kompleks bilesik
numunelerinin kiitle sogurma katsayisi1 degerleri Lambert Beer yasasindan yararlanarak

hesaplanmistir. Hesaplamalar i¢in numunenin kalinlik degerine (x) denildi.

m(numuneninagirligt) 2
X= 4
A(numuneninalant) (g/ cm’) ( 0)

dikkate almarak yapilmistir. Olgiime hazir hale getirilen 1,3 cm yaricapli (r) drneklerin
alan1 (A); mr? formiilii kullanilarak 1,327 cm? olarak hesaplandi. NiSO,.6H,0 (nikel

stilfat) numunesinin madde agirlig1 0,3504 gr’dir.

_41709+41162 + 41567

Ortalama net alan(nikel stilfat) r =41479 (41)
I 41479
u= izl — 0350 (42)

Nikel siilfat numunesinin deneysel sogurma katsayisi hesaplandi. Diger
numuneler i¢cinde ayni islemler gergeklestirildi. (Tablo 1) de numunelerin hem deneysel

hem de teorik kiitle sogurma katsayilar1 verildi.

Tablo 1. Calismada kullanilan numuneler ve numunelerin analiz sonuglari

Uretilen Numune I, I Deneysel(u/p) Teorik(u/p)
NiSO,.6H,0 45501 41479 0,350 0,526
Co0S0,4.6H,0 45501 43823 0,326 0,481
CuS04.5H,0 45501 42428 0,706 0,590
MnSO,. H,O 45501 43281 0,310 0,523
Na,suc. 6H,0O 45501 41671 0,210 0,213
Mn.suc 45501 44538 0,476 0,474
Ni.suc 45501 43259 0,526 0,640
Cu.suc 45501 42724 0,703 0,694
Co.suc 45501 43058 0,418 0,416
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Tabloya gore 5 numune %100’e yakin istenilen yapida biliylimiistiir. Bunu IR
spektrumlar1 da ayn1 sekilde desteklemektedir. Fakat ilk dort numune ligandli olanlar ki
bunlar da 6nemli fark gézlenmektedir. Bunun sebebi ligandin Kristal yapiya istedigimiz

gibi girmemesidir.
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Sekil 20. Cu C4HgO, (Cu-suc) XRF teknigi ile kiitle sogurma katsayilarinin
6l¢iimiinden elde edilen pik diyagramu.

Olgiimii yapilan biitiin numunelerimiz i¢in XRF teknigi ile X-151n1 kiitle sogurma

katsayilar1 diyagrami elde edildi. Sekil 20’ de Cu-suc i¢in pik diyagrami 6rnek olarak

verilmistir.
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4. TARTISMA ve SONUCLAR

Metal kompleks bilesikler iki sekilde tiretilmistir. Metal kompleks ve metal
siiksinat komplekstir. Uretilen numunelerin istenildigi gibi iiretilip iiretilmedigi genel
yontem olan IR Sl¢limleri ile control edilmistir. Bu yontem uzun zaman aldigindan ve
bazen IR cihazi olmadigindan buna alternatif bir yontem XRF teknigi ile X- 1511 kiitle
sogurma katsayilar Slgiilerek kontrol edilebilir. Biz bu c¢alismada her iki yontemi de
kullandik. Her iki yontem de ayni sonucu vermistir. XRF yOnteminde geometriyi test
etmek icin saf ince cinko foil ve silisyum kristali kullanilmigtir. Bilinen bu test
numuneleri %1 ‘in altinda hata ile Olgiiliince, numunelerimizin kiitle sogurma
katsayilar1 Ol¢iilmiigtiir. Tabloya gore 5 numune %100’e yakin istenilen yapida
blylimiistiir. Bunu IR spektrumlar1 da aymi sekilde desteklemektedir. Fakat ilk 4
numune ligandli olanlar ki bunlar da 6nemli fark gézlenmektedir. Bunun nedeni bizim
Olctiiglimiiz kiitle sogurma katsayilar1 deneysel olarak dogru fakat teoriden sapmaktadir.
Teoriden sapmanin sebebi ligandin Kristal yapiya girmemesidir. Bunun ne kadar girdigi
deneysel olarak olciilebilir ve hesaplanabilir. Fakat bu tezin konusu olmadigindan bu
yapilmamistir. Calismada yukarida belirttigimiz gibi kimyasal yontemle biiyiitiilen bir
kristalin istenilen yapida biiyliylip-bliylimediginin kolay ve ucuz bir ydntemle
belirlenmesi bir nevi amag olarak belirlenmistir. Ikinci amacimiz, bu numunelerin X-
15101 kiitle sogurma katsayilariin literatiir bilgilerimize gore ilk defa dlgiilmesidir.

Ugiincii amacimiz, bu metal kompleks bilesik yapilarin biiyiitiilme yontemi her ne
kadar bilinse bile lilkemizde yaygin bir ¢alisma alanina sahip olmadigindan yontemin

yayginlagsmasina ve pratiklesmesine katkida bulunmaktir.
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5. ONERILER

Elde edilen numunelere ne kadar ligand katildigi belirlenebilir. Ligand
katildiginda IR ile ligand’dan ne kadar katildig1 su anki uygulama bakimindan tespit
edilemez oldugu kabul gormektedir. Fakat XRF teknigi ile numuneden kiitle sogurma
katsayisi Ol¢limiiniin yaninda yiizde konsantrasyon 6l¢limii yapilarak, numuneye giren
ligand miktar1 belirlenebilir. Boylece XRF tekniginin uygulama alani da genisletilebilir.

Bu konuda arastirmacilara tavsiye edilebilir.
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