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MODIFIYE EDILMIS SOL - JEL PROSESIYLE STRONSIYUM ALUMINAT
ESASLI FOSFORESANS MALZEME SENTEZi

OZET

Degisen katki elementleri ilavesiyle SrAl,O4 esasli uzun siireli 1s1yan fosforesans
malzeme sentezi ve sentezlenen malzemenin oOzelliklerinin tayin edilmesi bu
calismanin temel amacini olusturmaktadir. Fosforesans malzeme elde etmek igin
secilen sentez yontemi ise modifiye edilmis sol-jel prosesidir. Proses; toprak alkali,
alkali nitratlarin veya asetatlariin suda, nadir toprak elementi oksitlerinin nitrik
asitte ve yakit olarak kullanilan {irenin deionize suda ¢ozlinmesiyle, biitiin
cozeltilerin tek bir beher icerisinde birlestirilmesi neticesinde homojen nihai ¢ozelti
olusturulmasini, olusan ¢dzeltiden 120°C’de yaklasik 4 saat sonunda beyaz kopiiksii
jel olusumunu, jelin 650°C° de firm otaminda kuvvetli ekzotermik reaksiyonlar
neticesinde toz formunda malzemeye doniisiimiinii, bu tozdan 950°C’de kalinti
organiklerin giderilmesi i¢in 2 saat kalsinasyon isleminin yapilmasmi ve karbon
atmosferinde 2 saat 1300°C’de rediiksiyon sonucunda nihai fosforesans malzeme
eldesini kapsamaktadir. Numuneler 3 farkli grup olusturacak sekilde, evropiyum ve
disprozyum katkili SrAl,Og4esasl fosforlar, Li, Na ve K (1A) alkali elementleri ilaveli
Eu, Dy katkili SrAl,O4 esasli numuneler, Mg, Ca ve Ba (I1A) toprak alkali
elementleri ilaveli Eu, Dy katkili SrAl,O4 esasli numuneler hazirlanmistir.
Fosforesans numunelerin karakterizasyonu; DTA, XRD, SEM ve spektrofotometre
cithazlan ile gergeklestirilmistir. Nihai fosforesans toz yapisi 1-3 um boyutlarinda
elde edilmistir.. SEM mikroyap1 fotograflarindan yapinin homojen olmayan diizensiz
morfolojide oldugu saptanmistir. XRD analiz sonuglarima gore nihai fosforesans
malzemenin ana yapsisint SrAl,O4 fazinin olusturdugu tespit edilmistir. Degisen
evropiyum miktarmin kristal kafes yapisina higbir etkisi olmadigi, alkali ve toprak
alkali elementi yardimci katki elementlerinin yapiya ilave edildiginde ise XRD
sonuglarinda tespit edilen karakteristik SrAl,O4 piklerinin degisen atomik caplara
gore daha yiiksek veya diisiik © agilarina 6telendigi saptanmistir. Spektrofotometrik
Ol¢iimler neticesinde azalan evropiyum miktartyla orantili 1s1ma siddetinin ve
Oomriiniin azaldig1 sonucu elde edilmistir. Yapiya ilave edilen degisik alkali ve toprak
alakali elementleri ile 1s1ma siddetlerinin olduk¢a arttigit buna karsin 1s1ma
Omiirlerinin sadece evropiyum ve disprozyum katkili numunelere gore diisiik oldugu
gozlemlenmistir. SrAl;O4 ana matrisine sadece evropiyum katkist yapildiginda 1s1ma
siddetinin insan goziiniin algilayamayacagi mertebede oldugu ve 1sima Omriiniin
tespit edilemedigi saptanmistir. Deneysel ¢alismalar sonucunda elde edilen
malzemelerin ticari ZnS esash fosforesansa gore ¢ok istiin Ozelliklerde oldugu
yapilan spektrofotmetrik dl¢timlerle ortaya konmustur.

XVii



XVili



SYNTHESIS OF STRONTIUM ALUMINATES PHOSPHORESCENCE
MATERIAL BY MODIFIED SOL-GEL PROCESS

SUMMARY

The purpose of this study is to synthesize SrAl,O4-based long-term light emitting
phosphorecence material with the addition of various elements and determine the
purpose of these materials. The chosen synthesis method is modified sol-jel process.
The process comprises of several steps begining with dissolving earth alkaline
elements, alkaline nitrades and acetats in water, rare earth element oxides in nitric
acid and fuel-grade urea in deionized water. The solutions are then put together to
create the final homogenous solution. In the next step white foam-like gel is formed
at 120 °C in 4 hours, followed by transforming into powder as a result of exotermic
reactions in a furnace atmosphere at 650 °C. Organic residuals are removed after 2-
hour calcination at 950 °C and finally the phosphorecence material is obtained after
2-hour reduction at 1300 °C. The specimens are prepared in three different
compositions as; Eu and Dy doped SrAl,O, based phosphors, Li, Na, K co-doped
and Eu, Dy doped SrAl,O, based phosphors, Mg, Ca, Ba co-doped and Eu, Dy doped
SrAl,O,4 based phosphors. Characterization of the phosphorecence specimens are
carried out with DTA, XRD, SEM and spectrophotometry analysis. Final
phosphorecence powder size is calculated as 1-3 microns. SEM microstructure
imaging showed that the powder has inhomogenous, irregular morphology and XRD
results concluded that the main phase of the material is SrAl,O4. Varying content of
Europium had no effect on the crystal lattice structure and when incorporated,
alkaline and earth alkaline elements shifted the 2theta angles of the characteristic
SrAl,0, peaks in XRD results. Spectrophotometric analysis showed that the
decreasing amount of Europium decreased the light emission time. Various alkaline
and earth alkaline elements increased the light emission considerably but the duration
of the emission is relatively reduced against that of the specimens with Europium and
Disprozium. Addition of Europium into the main SrAl,O, matrix created an emission
level which is beyond the detection range of human eye, thus couldn’t be calculated
in terms of emission duration. According to the results of the spectrophotometric
analysis, experimentally produced material is far more superior than commercial-
grade, ZnS-based phosphorecence material.

XiX



XX



1. GIRIS VE AMAC

Yiizyillardir fosfor esasli malzemeler iizerine ¢aligmalar yapilmakta olup; fosfor, ilk
olarak, 17. yiizyilda Italyan simyac1 Vincentinus Casciarolo tarafindan bulunmustur.
Komiir ocaginda, volkanik bir kayagtan yanma reaksiyonu sonucu soy metal eldesi
amaciyla yapilan bu ¢aligmada, elde edilen soy metalin giin 15181na maruz kaldiginda
karanlik ortamda kirmizi renkte parladigi gdzlemlenmistir. Giliniimiizde, bu
malzemenin barit madeni oldugu ve yanma reaksiyonu sonucu olusan {iriiniin ise
fosforun ana matris malzemesi olan BaS oldugu bilinmektedir. Isik sagan bu taslara,
Yunan mitolojisindeki sabah yildiz1 Veniis’e itafen 151k tasiyicisi anlamindaki, fosfor
ad1 verilmistir. Diger bir terim olan liiminesans da fosforla ayn1 anlama gelmekte ve
ayni amagla kullanilmaktadir. Liiminesans olusumu, elektronik olarak uyarilmis
maddenin mor O&tesi, kizil Otesi ve gOriinlir bolgede 1s1ma yapmasi olarak

tanimlanmaktadir [1-3].

Liiminesans malzemeler hakkindaki en kapsamli ve etkin calisma, 20. yilizyil
baslarinda Alman kimyaci Philip E. A. Lenard ve arkadaslar tarafindan yapilmstir.
Caligsmalarinda toprak alkali kalkojenit ve ZnS esasli fosfor iireten ekip, ayrica fosfor
olusum prensibini saptamiglardir. 1920‘lerin sonlar1 ve 1930’larda P. W. Pohl ve
arkadaslar1, Ti" doplu alkali halejeniir fosforlar iizerine ¢alismalar yapmis ve tek
kristal yapida fosfor iiretmislerdir. Ikinci diinya savasindan itibaren ise, kati hal
fizigi, yan iletkenler ve kafes bozunum fizigi konularindaki gelismeler sonucu,
fosfor lizerine yapilan ¢alismalar 6nemli 6l¢iide gelismistir. Bu donemde, liiminesans

ve fosfor olusum mekanizmalar1 {izerine ayrintili ¢aligsmalar hiz kazanmistir [1].

Uzun siireli 1s1yan liminesans malzemeler iizerine yapilan ¢alismalar, genel olarak
ZnS esasli geleneksel fosforlar ve giiniimiiz fosforlar1 olan toprak alkali aluminat,
silikat ve serat esasli liiminesans malzemeler lizerine yogunlagmistir. Uzun siireli
151ma saglayan liiminesans malzemelere ilk 6rnek, 1s1ma stireleri yaklasik 40 dakika
olan Cu ve Co doplu ZnS esasl fosforlardir. Bu malzemeler yerini, daha sonra
Lenard ve arkadaslan tarafindan gelistirilen CaS ve SrS fosforlar1 gibi toprak alkali

sulfit esasli fosforlara birakmistir. 1970” lerde Lehman ve arkadaslari, giines 1s181yla



uyarilabilen, Bi*®, Eu*?, Ce™ doplu, toprak alkali siilfit esash fosforlar elde
etmislerdir. Bu tiir fosforlarin kimyasal olarak inert olmayisi, calismalar1 kimyasal
olarak inert fosfor tiretimine yoneltmistir. 1995 yilinda, Matsuzawa ve arkadaslari,
yeni nesil uzun sureli 1s1ma saglayan Eu*?, Dy*™ doplu SrAl,O4 esash fosforu
tiretmiglerdir. Yeni nesil bu fosforlar; uzun siireli 1s1ma, yiiksek 1s1ma siddeti, saf
renk eldesi, yliksek kimyasal ve termal direng, kimyasal olarak inertlik gibi
ozellikleri ile geleneksel ZnS esash ve toprak alkali siilfit esasli fosforlarin yerini

almiglardir [4-6].

Uzun siireli 151ma saglayan fosforlarin iiretimi sivi ya da kati1 hal reaksiyonlariyla
gerceklestirilebilmektedir. Literatiirde, Matsuzawa ve arkadaslari kat1 hal reaksiyonu
kullanarak SrA|204:Eu2+,Dy3+ esash fosforlar1 1300°C 3 saat rediiksiyon sonucu elde
etmigdir [5]. Qiu ve arkadaslarmin, sol — jel yanma sentezi ile 600°C°de uzun siireli
1s1ma saglayan SrAl,O4 esasl fosfor iiretmislerdir ve tiretilen fosforun 1s1ma siiresi ve
siddetinin analizini spektrofotometre cihazi ile gergeklesmistir [7]. Huang ve
arkadaslari, sol — jel sentez metodu ile 600 - 1300 °C araliginda 3 farkli 1s1l islem
kosulu kullanarak SrAl,O4 esasli fosfor malzeme elde etmistir ve elde edilen fosfor
malzemelerin analizlerinde; XRD, SEM ve spektrofotometre tekniklerini
kullanmustir [8]. Zhang ve arkadaslari, SrAl,O4 esasli fosfor malzemeyi, sol — jel
yanma sentez teknigi ile 600 — 1150 °C araliginda yapilan 1s1l islemlerle elde etmistir.
Elde edilen {iriiniin 1s1ma siddeti ve parlakliklar1 karsilastirilmis ve yapilan TEM

caligmalart ile 1s1ma 6zelligine tane boyutunun etkisi arastirilmistir [9].

Bu caligmada stronsiyum aluminat esasli uzun siireli 1s1ma saglayan fosforlarin
modifiye edilmis sol-jel metoduyla literatiirdeki sentez sicakliklarindan daha disiik
sicakliklarda ve zaman araliginda sentezi, daha homojen ve saf renklerde fosforesans
malzeme eldesi, evropiyum ve disprozyum nadir toprak elementlerinin ana matris
SrAl,O4 yapisina katkilandirilmasinin yaninda, literatiirde olmayan alkali ve toprak
alkali elementlerinin katkilandirilmasiyla fosfor elde edilmesi, elde edilen iirlinlerin

yapisal ve 1s1ma davranislarinin analiz edilmesi amaglanmistir.



2. LUMINESANS

Elektronik olarak uyarilmig maddenin mor otesi, kizil 6tesi ve goriiniir bolgede 151ma
yapmasina liiminesans denir. Ilk olarak, 17. yiizyilda Italyan simyaci Vincentinus
Casciarolo tarafindan tesadiifen bulunan ve volkanik bir kayagtan yanma reaksiyonu
sonucu soy metal eldesi amaciyla yapilan c¢alismada tasin 1s1ma yaptigi
gozlemlenmistir. Liiminesans kelimesi ise ilk olarak fizik¢i ve fen tarihgisi Eilhardt
Wiedermann tarafindan 1888 yilinda latince kokii lumen, 151k anlamima gelen

kelimeden tiiretilmistir ve 151k sagan anlamina gelmektedir [1,10].

Liiminesans olusumunda, elektronlarin uyarilmasi bir diger elektron, foton veya bir
elektrik alan1 gibi diger harici kaynaklardan gelen enerjinin sogurulmasi ile
gerceklesir. Uyarilmis bir elektron, minimum enerjiye sahip temel halinden daha
yiiksek bir enerji seviyesindeki bir kuantum halindedir. Yalitkan ve yari-iletkenlerde
elektronik temel hal genel olarak valans bandindaki elektronlar olarak
tanimlanmaktadir ve bu tiir elektronlarla dolmustur. Uyarilmis kuantum hali genelde
bos olan ve “bant boslugu” (AEg) olarak adlandirilan bir enerji bandi ile valans
bandindan ayrilmis olan iletim bandinda yer alir. Bu yiizden metalik malzemelerin
aksine bu tiir malzemelerde bant i¢inde elektron enerjisinde goriilen devamli ufak
degisimler goriilmez. Bunun yerine yari-iletken veya yalitkanlarda bir elektronu
uyarmak i¢in bant bosluguna denk minimum enerji gerekmektedir ve uyarilmanin
notralize olmasiyla agia ¢ikan enerji neredeyse bu bant bosluguna esittir. Yari-
iletken malzemelerdeki bant boslugunda, ¢ok az elektronun oda sicakliginda valans

bandindan bu bantta bosluklar birakarak iletim bandina yiikselmesi gergeklesir [10].

Fosforlarda goriilebilen 1si1ldama, elektronlar1 daha yiiksek bir enerji seviyesine,
ornegin iletim bandina, uyarmakla gdzlemlenebilir. Bu tiir bir uyarma pek c¢ok

yontemle yapilabilmektedir (Cizelge 2.1)[10,11].



Cizelge 2.1 : Uyarilma sekline gore olusan liiminesans mekanizmalari [11].

Isima Tiiri Uyarilma Tiiri
Fotoliiminesans
Fotonlarin absorblanmast
(Floresans, fosforesans)
Radyoliiminesans X 1sinlari, B, o, y 1$1masi
Katodoliiminesans Katod Isinlari (elektron demeti)
Elektroliiminesans Elektriksel Alan
Termoliiminesans Radyooaktif Isinlar
Kemiliiminesans Kimyasal Prosesler(oksidasyon gibi)
Bioliiminesans Biokimyasal Prosesler

Bir yalitkan veya yari-iletken malzeme elektromanyetik radyasyonu sogurdugunda
(foton vb.) bir elektron daha yiiksek bir enerji kuantum seviyesine uyarilabilir. Eger
uyarilan bu elektron foton yayarak daha diisiik enerji kuantum seviyesine geri
donerse bu olaya da “fotoliiminesans” (FL) denir. FL yogunlugu, 6l¢iim sicakligina

ve uyarma 1g1ginin enerjisine baglidir [10-13].

Bir malzeme, uygulanan bir elektrik alani etkisi ile olusan elektromanyetik
radyasyonu sagarsa bu olaya da “elektroliiminesans” (EL) ad1 verilir. EL cihazinin
bilinen ilk 6rnegi, yiiksek voltaj altinda silikon karbiirden sagilan 15181 goézlemleyen

Henry Joseph Round tarafindan agiklanmistir. [10,11,14,15].

Katodliiminesans (KL), enerjisi yliksek elektronlar tarafindan uyarilmig
malzemelerden gelen 15181 sacilmasi olayidir. Uyaran birincil elektronlar bir 1s1na
odaklanarak, taramali elektron mikroskobunda oldugu gibi yiizey taramasi yapacak
sekilde kullanilabilir. Bu da yiiksek uzaysal ¢oziiniirlikte KL elde edilmesini saglar
[10].



2.1 Liiminesans Malzemelerin Tarihgesi ve Gelisimi

Yiizyillardir fosfor esasli malzemeler iizerine ¢aligmalar yapilmakta olup; fosfor, ilk
olarak, 17. yiizyilda Italyan simyac1 Vincentinus Casciarolo tarafindan bulunmustur.
Komiir ocaginda, volkanik bir kayagtan yanma reaksiyonu sonucu soy metal eldesi
amaciyla yapilan bu ¢aligmada, elde edilen soy metalin giin 15181na maruz kaldiginda
karanlik ortamda kirmizi renkte parladigini gozlemlenmistir. Gilintimiizde, bu
malzemenin barit madeni oldugu ve yanma reaksiyonu sonucu olusan iiriinlin ise
fosforun ana matris malzemesi olan BaS oldugu bilinmektedir. Isik sagan bu taslara,
Yunan mitolojisindeki sabah yildizi Veniis’e atfen 1sik tasiyicisi anlamindaki, fosfor

(liminesans) ad1 verilmistir [1].

Tarihte bilingli olarak yapilan ilk fosfor tiretimi ve bilimsel ¢alisma Fransiz kimyac1
Thedore Sidot tarafindan 1886 yilinda gergeklestirilmistir. Bu galisma ile televizyon
tipleri icin Onemli bir smif olan ZnS esashi fosfor prototipi iretimi

gerceklestirilmistir [1].

19. ylizy1l sonlar1 ve 20. ylizy1l baslarinda ise Alman kimyaci Philip E. A. Lenard ve
arkadaglar1 tarafindan  fosfor iretimi alaninda kapsamli ve etkin g¢alismalar
yapilmistir. Calismalarinda toprak alkali kalkojenit ve ZnS esash fosfor iireten ekip,
ayrica fosfor olusum prensibini saptamislardir. 1920lerin sonlar1 ve 1930’larda P.
W. Pohl ve arkadaslari, Ti" katkili alkali halejeniir fosforlar iizerine ¢aligmalar
yapmis ve tek kristal yapida fosfor tiretmislerdir. Pohl ve arkadaslarmin F Seitz ile
yaptiklar1 igbirligi neticesinde giinlimiizde hala gegerli olan liiminesans fiziginin

temelini olusturmuslardir [1,4].

Radio Corporation of America firmasinda Humbolt Leverenz ve ¢alisma arkadaslari
da televizyon tiiplerinde kullanilmak i¢in fosforlar iiretmislerdir. Detayl1 ¢aligsmalar

ZnS esasli fosforlar iizerine yogunlagmistir [1].

Ikinci diinya savasindan itibaren ise, kat1 hal fizigi, yari iletkenler ve kafes bozunum
fizigi konularindaki gelismeler sonucu, fosfor ilizerine yapilan ¢alismalar 6nemli
Olciide gelismistir. Bu donemde, liiminsesans merkezlerinin konfigiirasyonel
koordinasyon modeli teorik olarak belirlenmistir ve bu modele gore liiminesans
bantlarinin spektral bi¢imleri agiklanmistir. Liiminesans olusumundaki uyarilma
enerjisi teorisi de 6nemli 6lcilide agiklanabilmistir. Genel olarak liiminesans ve fosfor

olusum mekanizmalari iizerine ayrintili ¢alismalar hiz kazanmstir [1,10].



Gliniimiizde ise, fosfor esasli malzemeler {lizerine yapilan ¢aligmalarda, liiminesans
olusum mekanizmasi gelisen analiz teknikleriyle daha ayrintili olarak incelenmekte,
nadir toprak elementi katkisinin fosfor Ozelliklerine etkisi net olarak
belirlenmektedir. Ayrica kullanilan farkli ana matris, katki malzemeleri ve segilen

farkli tiretim teknikleri ile pek ¢ok farkli aragtirmaya konu olusmustur.

2.2 Liiminesans Olusum Mekanizmasi

Isima tiirleri bazi fotofiziksel prosesler ile gerg¢eklesmektedir. Prosesler uyarilmis
haller arasinda veya temel hal ile uyarilmis haller arasinda gerceklesen elektron
transferleri olarak tammlanir. Onemli fotofiziksel prosesler; radyasyonlu ve

radyasyonsuz prosesler olmak {izere iki grup altinda incelenmektedir [16,17].

Absorpsiyon sonucu uyarilmis hale gegen molekiiliin fotofiziksel prosesleri

Jablonski-Perrin diyagramu ile gosterilebilmektedir (Sekil 2.1).
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=
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Sekil 2.1 : Jablonski-Perrin diyagrami [16].
Jablonski diyagrami ayn1 zamanda elektronik gecisler diyagrami olarak da bilinir.

Bunun sebebi kromofor ve/veya florofor (Bir fotonu soguran kromofor’a “florofor”

denir) elektronlarinin tanimlanmig farkli gegislerden sorumlu olmasidir [10].



Tekli ve iicli hal terminolojileri, spin kuantum sayis1 “s”in bir sonucudur. Kendi

(1Pl
S

ekseni etrafinda donen (spining) elektron, spinine sahip kii¢lik ve bdlgesel bir
miknatis olusturur. Tekli ve tglii halleri elektron (s) spininin kuantum sayisina
baglidir. Pauli digslama prensibi’ne gore tanimlanmis bir yoriingedeki iki elektron, 4
adet es kuantum sayisina sahip olamaz ve bdylece spin sayist konusunda farklilik
gosterirler. Bir elektrona iliskin iki spin sayis1 vardir; +1/2 ve -1/2. Bu yilizden aym

yoriingeye ait iki elektron karsit spinlere sahiptir [10].

Cesitlilik (M) denilen parametre asagidaki formiille ifade edilir:
M=1ls;+s1+1 (2.1)

Spinler (doniisler) birbirine paralel iken, Ornegin M=1 iken, tekli hal S soz
konusudur. Spinler anti-paralel iken ise, ornegin M=3 iken, ii¢li hal T s6z

konusudur.

Isik absorbsiyonunun hemen ardindan elektronlar manyetik ve elektrik bilesenlerin
etkisi altina girer. Bu iki bilesenin gecis prosesi sirasindaki katkilar1 asagida

formiilize edilmistir:
F = (eV) + (evH/c) (2.2)

Burada e, c, v, E ve H sirasiyla elektron sarji/bosalmasi, 1s1k hizi, elektronun kendi
kendine rotasyon hiz1 ve 151k dalgasinin elektrik ve manyetik bilesenleridir. Uriinler
(Ee) ve (evH/c) ise sirasiyla, absorbsiyon olayina yonelik elektrik ve manyetik alan

katkilaridir[10,16].

Elektron rotasyonunun kendi kendine olan hizi, 151k hizina kiyasla ¢ok zayiftir. Bu
nedenle absorbsiyona yonelik manyetik katki, elektrik katkisina kiyasla ihmal
edilebilir diizeydedir ve absorbsiyonun hemen ardindan elektronlar ile elektrik alani
arasindaki etkilesim sebebiyle elektronik doniisiimler aciga c¢ikar. Boylece
absorbsiyon sirasinda, yerinden olmus bir elektron ayni spin yoniinii korumaya
devam eder. Sonucta So — S, doniisiimleri miimkiindiir ve S, — T, doniisiimleri

gerceklesemez [10,16].

Jablonski-Perrin diyagraminda 1s181n malzemedeki absorbsiyonu sonucu olusan

radyosyunlu 1s1ma mekanizmalari:

-Tekli-tekli absorpsiyonu:



Tekli temel halden tekli uyarilmis hale gegistir. Bu gecis spektroskopik olarak

miisaade edilen bir elektronik ge¢is olup asagidaki denklem ile ifade edilir.

So+hv— S (2.3)
Deneysel olarak &(S,—S;) seklinde karakterize edilmektedir. Burada €, molar
absorpsiyon katsayis1 olup, bu gecisin giicii hakkinda fikir vermesi bakimindan

onemlidir. Tekli-Tekli absorpsiyonu 10™ saniyelik bir zamanda gergeklesir.
-Tekli-Uglii Absorpsiyonu:

Sistemin tekli temel halden uyarilmis ticlii hale gecisidir. Bu gecisin gergeklesmesi
icin elektronun spin degistirmesi gerektiginden spektroskopik olarak yasakli bir

gegistir. Gergeklesme ihtimali ¢ok azdir ve asagidaki denklem ile ifade edilir.
So +hv — Ty (2.4)

Deneysel olarak &(S,—T;) seklinde karakterize edilmektedir. Sistemler ¢ogunlukla

ticlii uyarilmis hale tekli uyarilmis haller tizerinden gegis yapabilirler.
-Floresans:

Floresans terimi ilk olarak 19. Yiizyil ortalarinda Cambridge Universitesi Matematik
ve Fizik Profesorii Sir George Gabriel Stokes tarafindan ortaya konmustur. Stokes
floresans olusum mekanizmasinin 15181n absorblanmasi ve sonrasinda 1s1masi sonucu
meydana geldigini yapmis oldugu deney ile ispatlamistir. Bu deneyde kinin siilfat
cozeltisini 151k spektrumunun goriiniir kismina maruz biraktiginda ¢ozelti renginde
hicbir degisiklik olmamasina ragmen mor Otesi 15132 maruz kalan ¢dzeltinin renginin
actk mavi renkte parladigini gozlemlemistir. Bu olusumun sebebini ise 1518in
absoblanmasi ve 1s1masi mekanizmasina atfetmistir. Deneyin sonucunda 1simanin,

dis kaynagin cisimle etkilesimin kesildigi anda durdugunu da tespit etmistir.

Jablonski-Perrin diyagraminda ise bu isimanin nasil olustugu teoriksel olarak
verilmistir. Buna gore floresans 1s31ma miisaade edilen tekli-tekli emisyonudur ve
tekli uyarilmis (S;) halden tekli temel (Sp) hale gegistir. Floresans olay1 1simali bir

elektronik transfer olup asagidaki denklem ile ifade edilir.

S1— Sp+hv (25)
Floresans olayi yaklasik olarak 10°® saniyelik bir zamanda gergeklesir [1,10,16,17].

-Fosforesans:



Isima, yasaklanmis tglii - tekli emisyon basamagidir. Burada sistem ti¢lii uyarilmis
(T1) halden tekli temel hale (Sp) gegerken elektron spin degistirir. Bu nedenle
elektron spini bakimindan yasaklanmis gegis olarak ifade edilmektedir. Bu gecis de
1isimali bir ge¢is oldugundan fosforesans olarak adlandirilir. Fosforesans olay1

asagidaki denklem ile ifade edilir [10].
Ti— So+hv’ (2.6)

Bu gecis miisaadesiz oldugundan diger fotofiziksel proseslere gore daha uzun zaman

biriminde gergeklesir. Bu zaman birimi 10 ile 1 saniyelik zaman araligindadir [10].
Yaygin olarak karsilasilan 6rnek bazi radyasyonsuz 1s1ma prosesleri ise;
-I¢ doniisiim (Internal conversion):

Isimasiz olarak gerceklesen proses genellikle uyarilmis enerji seviyeleri (S; — Sj)
arasinda gergeklesir. Bazen de molekiiler system en diisiik uyarilmis enerji
seviyesinden (S;) temel hale (So) 1s1masiz olarak gegebilir. I¢ doniisim olay1

asagidaki denklem ile ifade edilir.

S1— Sp +Is1 (2.7)

Denklemden de anlagilacag: gibi uyarilmis bir molekiil temel hale gegerken, Sahip
oldugu enerjiyi molekiiler carpigsmalarla gevresine 1s1 olarak transfer eder. Fakat bu
Sekildeki bir enerji transferinin sistemde biiyiik bir oranda sicaklik artisina neden
olmaz, sadece molekiillerin kinetik enerjilerinde bir artisa neden olur. I¢ doniisiim

olay1 genellikle 10-*2 saniyelik bir zamanda gergeklesir [10,16]..
-Sistemler arasi1 gecis (Intersystem crossing):

Istmasiz olarak gerceklesen bu proses yasaklanmis bir elektronik gecistir. Clinkii
molekiiler sistem, tekli uyarilmis halden (S;) tiglii uyarilmis hale (T1) gecerken, spin
degisimi gerceklestirmektedir. Bu olayin gergeklesmesinde molekiiler yapinin etkisi
biiyliktiir. Bunun yaninda molekiilde bulunan agir metaller de iiclii hale gecisi
kolaylastirir. Ozellikle agir metallerin ligant halde bulundugu inorganik bilesiklerde
bu gecisler (S; — T1) oldukca yaygindir. Bu olay asagidaki denklem ile ifade edilir
[10].

Sl — T1 + Is1 (28)



2.3 Liiminesans Malzeme Uretim Yontemleri

Fosfor malzemeler genel olarak yiiksek sicaklik kati hal reaksiyonlariyla ya da sol-jel
prosesiyle iiretilmekte ya da sentezlenmektedir. Sentez esnasinda, yiiksek saflikta
baslangi¢ kimyasallar1 ve safsizliklardan ana matriks olusturulmaktadir, yani belirli
stokiyometride aktivator ve ko-aktivator maddeler birbiriyle karistirilarak kristal
kafes i¢ine difiize etmektedir. Fosfor sentezi ise hazirlanacak olan fosfor tipine gore

degisiklik gostermektedir [18].
Kati-Hal Reaksiyonlar1

Kat1 hal reaksiyonlariyla fosfor ana matrisi, katkilandirma prosesi olusumu oldukga
kritiktir ve reaksiyon sicakligi ile sartlarina baglidir. Baglangic malzemelerin ytiksek
saflikta olmasi, Fe, Co, Ni gibi fosfor kalitesini diisiiren elementleri ihtiva etmemesi
Oonemlidir. Yeterli miktarda baslangic malzemeleri, karistirildiktan sonra ihtiyag
duyuldugu takdirde uygun flaks ilavesi ile 900-1500°C gibi yiiksek sicaklikta firin
atmosferinde ya da kontrollii atmosferik sartlarda ( N2, C, CO veya N, ile %2-5 H,)
151l isleme maruz birakilir. Yanma sicakligi, siiresi ve atmosferi, 1sinma hizi gibi
kalsinasyon kosullar1 deneysel calismaya gore en uygun hale getirilmelidir.
Baslangic kimyasallarinin ve flaksin yapisal durumu iiretilecek fosforun tane boyutu
ve sekliyle direkt alakalidir. Dislik ergime sicakligina sahip alkali halidler gibi
flakslarin varliginda daha diisiik sicakliklarda prosesin gergeklesmesi miimkiindiir
[5,18,19].

Sol — Jel Prosesi

Cozelti, jel olusturulabilecek sekilde kolloidal taneciklerin sivi igerisinde dagiliminin
saglanmasiyla meydana gelmektedir. Jel birbine baglanmis rijid network yapidadir.
Yapt mikrometre alti gézeneklerden ve mikron mertebesi uzunluktaki polimerik
zincirlerden  olugmaktadir.  Sol-jel prosesleri kurutulma sartlarina  gore

siniflandirilmaktadirlar:

e Oda sicakliginin lizerinde jelin kurutulma islemi gergeklesirse proses sol-gel
e (Oda sicakliginda kurutulma islemi gerceklesirse aerojel

e Proses vakum altinda gerceklesirse de- xerojel adini almaktadir.
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Uriiniin tane boyutu ¢ozeltideki baslangic kimyasallarmin konsantrasyonuna,

jellesme ve kuruma prosesine, kalsinasyon sicakligina bagli olarak degismektedir.

Konvensiyonel fosfor iiretim metodlaria goére sol-jel prosesi oldukga fazla avantaja

sahiptir. Bu avantajlar1 ise asagida verildigi gibi siralayabiliriz:

e Kiigiik tane boyutunda ve homojen toz eldesi

e Bagslangic malzemelerinin molekiil seviyesinde karistirabilmesi ve bunun
sonucunda homojen ¢ozelti eldesi

e Katkilandirma prosesinin (aktivatdr ve ko-aktivatorlerin ana kafes yapisina
dahil olmasi) basit ve verimli olmasi

o Kurutulmus olan jel yapisindaki gozeneklerin oldukca kiiclik olmasi ve
homojen dagilmast

e Uretilen tozlarin yiizey alanlarmin olduk¢a genis olmasi ve bunun sonucunda
diistik proses sicakliklarinda islem yapilabilmesi

e Disiik sicakliklarda sentez imkani sebebiyle ¢apraz kontaminasyonlar

engellebilir yani safsizliklarin miniminize edilebilir olmasi.

Sonug olarak sol-jel prosesiyle tiretilen fosfor malzemeler daha iyi tanecik

morfolojisindedir ve yiiksek parlama saglamaktadir [ 7,8,9,18,20,21].
Coktiirme Prosesi

Coktiirme prosesi, degisik uygulamalarda mikron alt1 ve kiiresel formda fosfor
tiretmek icin kullanilan bir metodtur. Bu proseste fosfor bilesenlerinden olusan tuz
cozeltisi, amonyak c¢ozeltisi veya oksalat gibi uygun hidroksitle ¢oktiiriiliir.
Filtreleme ve kurutma islemlerinden sonra ise ¢okelti belirlenen sicakliklarda 1sil
isleme maruz birakilir. Baslangic ¢okeltileri ¢cok kiigiik taneciklerinden meydana
geldigi i¢in iiretilecek olan fosfor ¢ok diisiik sicakliklarda sentezlenebilmektedir.
Kiiciik ve kiiresel formda olan (Y,Gd)BOg:EU+2 fosforlar1 bu yontem ile
iretilmektedir [18].

Yanma Sentezi

Yanma sentezleri kiiciik tane boyutunda oksit esasli fosforlarin {iretimi ig¢in
onerilmektedir. Bu metod c¢ozelti i¢inde bulunan organik yakit ve metal tuzlar
arasinda gerceklesen yiiksek ekzotermik reaksiyonlar1 icernmektedir. Reaksiyonlar

500°C gibi diisiik sicakliklarda birka¢ dakika iginde olmaktadir. Reaksiyon sicaklik
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degeri yakit ve metal tuzlari mol oranina bagldir. Yanma senteziyle iiretilen

fosforlar ogiitiildiigiinde parlakliklarinin arttig1 goriillmektedir [18,22,23].
Sprey Piroliz Teknigi

Bu yontemle mikron alti boyutlu ve kiiresel formda fosfor iiretimi s6z konusudur.
Sistemde uygun baslangic malzemelerinden istenen boyutta damlaciktan fosfor
tiretmek icin ultrasonik jenerator kullanilmaktadir. Damlaciklar yiliksek sicaklikta bir
reaktorden gecirildiginde ise saniye mertebesi gibi ¢ok kisa siire i¢inde kurur,
parcalanir ve kristallenirler. Sentezlenen biitlin fosforlar yiiksek saflikta faz yapisina
sahiptir. Hazirlama sartlari, baglangic malzemeleri konsantrasyonlari, katki
maddelerinin yapist ve akig hizi, fosfor tane boyutu ve yapisini kontrol etmektedir.
Prosesin dezavantaji ise yapmin fosfor parlakligini ve 1sima siiresini diisiiren

bosluklara sahip olmasidir [18].

2.4 Uzun Siireli Istma Saglayan Liiminesans Malzemeler

Bircok endiistri yiiksek parlaklik veren, gilivenilir kullanima sahip, 1s1, atmosfer ve

kimyasallara kars1 dayanikli, fosfor gibi 151k yayan yeni malzemeler gelistirmektedir.

Kullanilan katki malzemelerine ve ana matrise gore iretilen fosforlar farkliliklar
gostermekte ve bu iki unsurun etkilesimine bagl olarak da degisen dalga boylarinda
farkli renklerde 1simalar elde edilmektedir. Bu fosforlarin baslicalar ise ¢izelge

2.2°de belirtilmistir [13,24].

Cizelge 2.2: Uzun siireli 1s1yan fosforesans fosforlar [24].

Kompozisyon Liiminesans | Liiminesans | Isildama | Isildama

Rengi Dalga Boyu | Parlakhg: | Siiresi

(nm) (mcd m™) (dk)

CaSrS:Bi* Mavi 450 5 ~90
CaAl,04:Eu*? Nd* Mavi 440 35 >1000
ZnS:Cu Sari-Yesil 530 45 ~ 200
ZnS:Cu,Co Sari-Yesil 530 40 >500
SrAl,04:Eu* Yesil 520 30 > 2000
SrAlL,04:Eu*? Dy™ Yesil 520 400 >2000

CaS:Eu™,Tm™ Kirmizi 650 1.2 ~45
S AlO.s:Eu™ Dy™ | Mavi-Yesil 490 400 >2000
Sr,MgSi,07:Eu*? Dy* Mavi 470 100 >1000
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CaSrS:Bi*® kompozisyonundaki fosforlar CaCOs3,SrCO3 ve S karisimina Bi*® ilave
edilerek normal atmosferik sartlar altinda 1100°C” de yapilan 1s1] islem sonucunda
elde edilirler. Bu tiir fosforlar nemden dolay1 ¢ok ¢abuk bozunduklari i¢in nadir
olarak 0zel uygulamalarda kullanilmaktadirlar. En ¢ok ve yaygin olarak kullanilan
fosforlar ise insan goziiniin en iyi derecede algiladigi ZnS:Cu, SrAl,O4Eu?,
SrAl,04:Eu*? Dy* fosforesans fosforlaridir. Tabloda verilen 1s1ma ile ilgili
karakteristik veriler 4 dakika siiresince 200 liikks degerinde 151k kaynagi altinda elde
edilmistir. ZnS:Cu esash fosforlar ise ZnS matrisine Cu’ 1n aktivator madde olarak
katilmas: ile beraber proses sicakligini diistirmek amaciyla katilan NaCl, KCl veya
NH4CI gibi flakslarm 1250 °C’de normal atmosferik sartlar altinda 1s1l isleme maruz
kalmasi ile elde edilmektedir. Bu tiir fosforlara ppm seviyesinde yapilan Co katkisi
ile 1s1ma siiresi iki katina ¢ikabildigi halde 1s1ma  parlakligi  diigsmektedir.
SrAl,04:Eu*? Dy*? esash fosforlar ise ilk olarak 1996 yilinda Nemoto&Co. Ltd.

2 ve Dy"™iin sirasiyla

sirketi tarafindan, Al,O3 ve SrCO; karisimi igerisine Eu®
aktivator ve ko-aktivator madde olarak katilmas1 ve bu karisimin 1300 °C’de rediiktif
atmosfer altinda 3 saat 1s1l isleme maruz birakilmasi sonucunda iiretilmistir.
SrAl,04:Eu*? esash fosforlar Eu*® 4f-5d gegisini gerceklestirmesinden dolay: genis
band araliginda 520 nm dalga boyunda yesil liiminesansa sahiptir. Bu tiir fosforlara
Dy*®iin ko-aktivatér madde olarak katilmasi sonucunda ise parlakligin etkileyici

bigimde arttig1 goriilmektedir [5,24,25].

2.4.1 Uzun siireli 1s1ma saglayan geleneksel fosforlar

Bu tiir fosforlara 6rnek ilk deneysel ¢alismalar ZnS:Cu®, gibi ZnS-tiirii fosforlar
tizerine yapilmistir. ZnS esasl fosforlar lizerine ¢alismalar yaklasik ylizyildan fazla
bir siiredir yapilmaktadir. Tarihte biling¢li olarak yapilan ilk fosfor liretimi ve bilimsel
calisma ise Fransiz kimyaci Thedore Sidot tarafindan 1886 yilinda
gergeklestirilmistir. Bu ¢alisma ile televizyon tiipleri i¢in 6nemli bir sinif olan ZnS
esasli fosfor prototipi iiretilmistir. Sidot tarafindan yapilan ¢alismalardan sonra ise
ZnS tozlarinin yeterli miktarda metalik tuz ilavesiyle belli sicakliklarda 1s1l isleme
tabi tutulmasiyla bu metallerin liiminesans karakteristigi belirlenmistir. 1920’lerde
belli miktar bakir ilavesi ile yesil liiminesans, giimiis ilavesi ile de mavi liiminesans
tiretilmistir. Yanma reaksiyonu, belli miktarda NaCl gibi diisiik ergime sicakliklarina
sahip flaks ilavesiyle 900-1200°C’ de gerceklestirilmistir. Bakir ve giimiis

elementleri liiminesans akvitatorleri olarak isimlendirilmektedir. Aktivatér madde
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eklenmeden, sadece flaks ilavesiyle yapilan yanma reaksiyonu sonucunda ise mavi
renkte liiminesans elde edilmistir. Bu tiir mavi liiminesanslara kendiliginden aktive

olan liiminesans denmektedir [1,4,26].

1930 ve 1940’ lara gelindiginde, bu tir fosforlar lizerine c¢alismalar oldukga
yogunlagmistir. Leverenz ve ¢alisma arkadaslari yaptiklari ¢alismalarda Cu ve Ag ile
aktive edilmis ZnS, (Zn,Cd)S ve Zn(S,Se) ana matrisli fosforlar {izerine

yogunlagmustir [4].

1940 yilinin sonlarinda ise Kroger ve ¢alisma arkadaslari yanma reaksiyonlarinda
halid flakslarinin ZnS esaslh fosforlarin kafes yapisindaki etkileri tizerine ¢alismalar
ile birlikte elektronik gegis dogalar iizerine ¢alismalar da yapmuslardir. Ilk olarak
Schon-Klasens modeli ile liiminesans olusum mekanizmasi agiklanmistir. Bu modele
gore iletim bandindaki elektronlarin birleserek valans bandi altindaki bosluga
yerlesmesi ile liminesans olusumunun saglandigi Ongoriilmektedir. Prencer ve
Williams ise aktivator ve ko-aktivatorlerin liminesans olusumuna etkisini
incelemislerdir ve buna gore liiminesans olusumunu ortaya koymuslardir. 1950° lere
kadar liiminesans olusum mekanizmasi esas ¢alisma konularini olusturmustur ve
1960’lara kadar da bu siliregelmistir. Sonug olarak Ib elementlerinin aktivator olarak
kullanildigr  ZnS esasli fosforlarin liiminesans olusum mekanizmasinin biiylik bir

kism1 aydmlatilmigtir [4].

Ib grubu elementlerinin( Cu, Ag) aktivator , IIIb grubu elementlerinin ( Al, Ga, In)
veya VIIb grubu elementlerinin( Cl, Br, 1) ko-aktivator olarak kullanildgi ZnS esash
fosforlar 5 sinifa ayrilmaktadirlar. Bu siniflandirma ise aktivator ve ko-aktivatorlerin
goreceli konsantrasyon oranlarina bagl olarak belirlenmektedir. Sekil 2.2°de degisen
konsantrasyon oranlarina gore olusan fosforlar goriilmektedir. Ayrica sekilde verilen
ifadelerden, X aktivatdr konsantrosyunu, Y ise ko-aktivatdr konsantrasyonunu, K:
kirmizi, M:mavi Y:yesil liiminesansi, KAM ise kendiliginden aktive olan mavi

liminesansi ifade etmektedir [4].
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Sekil 2.2: Farkli aktivator - ko-aktivator kons. oranlarinda 5 degisik liiminesans [4].

ZnS esasl fosforlarin devaminda Cd(Zn; «Cd,S) lizerine ¢alismalar yapilmistir fakat

bu tiir fosforlar ¢evresel diislinceler nedeniyle artik kullanimda degillerdir.

Uzun siire dayanikli fosforlarin bir sonraki jenerasyonu, CaS ve SrS gibi alkali-
toprak stilfatlardan olugmustur. Bu fosforlar Leanard fosforlar1 olarak
bilinmektedirler. 1970’li yillarin baginda Lehmann tarafindan yeniden gelistirilmistir.
Lehmann ve c¢alisma arkadaslari bu siilfatlart Bi**, Eu®* ve Ce® gibi ¢esitli katki
maddeleriyle aktiflestirmislerdir. Bu fosforlarin en 6nemli avantaji, giines 15181yla
uyarilabiliyor olmalaridir. Ancak en bliyiik dezavantajlar1 ise kimyasal olarak kararl

degillerdir ve neme maruz kaldiklarinda H,S’ in ortaya ¢ikmasidir [4].

ZnS:Cu*, Co* gibi geleneksel fosforlar bir ¢ok dezavantajindan dolayr kisith
kulllanim alanina sahiptirler. Bu tiir fosforlarin 1g1ma stireleri oldukca kisadir ve
siireyi uzatmak igin ise *H ve **’Pm gibi radyoizotoplar yapiya ilave edilmektedir. Bu
durumda fosforlar radyoaktif 1sindan yayilan enerjiyi verebilmektedir. Sonugta
cevreye zarar verici radyasyon isimast olusumu s6z konusudur. Isima siddetinin
diisiik olmasindan dolayr ana yapiya c¢ok biiyilkk miktarda bilesik katilmasi
gerekmektedir ve bu da yapmin mekanik ve fiziksel Ozelliklerini olumsuz
etkilemektedir. Nemli ortamda bu fosforlar ¢ok ¢abuk bozunmaktadirlar ki bu da
malzemenin dis mekan uygulamalarinda kullanilmasini kisitlamaktadir [4,6].

Geleneksel fosforlarin bahsedilen dezavantajlari, kullanimlarini kisitlamis  ve
yerlerine yeni jenerasyon toprak alkali aliiminatlar1 esasli fosforlar gibi fosforlarin

gecmesine sebep olmustur.

15



2.4.2 Uzun siireli 151ma saglayan toprak alkali aluminat esash fosforlar

Uzun siireli 1s51ma saglayan toprak alkali aliiminat esasli fosforlar, absorbladiklar
mordtesi ve goriiniir 151k enerjisini goriiniir spektrumun belli dalga boyunda serbest
birakarak, geleneksel fosforlara gére cok daha uzun siirelerde (10 saat iizeri) degisik
renklerde 1styan malzemelerdir. Yiksek kuantum verimlilikleri, kimyasal olarak
stabil olmalari, 1s1ma siddeti ve bozunum siirelerinin uzun olmasi, radyoaktif 1g1ma
yapmamalar1 bu tiir fosforlarin kullanim alanlarini olduk¢a genisletmistir ve yapilan

bilimsel ¢aligmalarin bu tiir malzemeler lizerine yogunlasmasina neden olmustur [27,

28].

Eu?*, RE™ katkil toprak alkali aliiminatlar fosforlarinda, toprak alkali aliiminat ana
matris malzemesi olarak kullanilmakta ve bu ana matris malzemeye nadir toprak
elementleri katki malzemesi olarak katilmaktadir. Nadir toprak elementlerinin
katilmastyla 1s1ma ozellikleri yiikselmekte, kullanim alan1 genislemektedir. Ana
matris malzemesinde ve katkilarda yapilan degisiklerle farkli dalga boylarinda
yiiksek renk kalitesinde i1simalar elde edilebilmektedir. Genel olarak bu fosforlar
iizerine calismalar Ca, Sr, Ba aluminat ana matrisine Eu**, Dy*®, Nd*, La®*" gibi

nadir toprak iyonlarinin katilmasi tizerine yogunlasmistir [7,21,29] .

Bu tiir fosfor malzemelerle ilgili ilk bilimsel ¢alismalar 1960° 11 ve 1970’ li yillarda
genel olarak lamba ve katod-isin tiipleri uygulamalarinda yapilmistir. 1968 yilinda
Blasse ve arkadaslari Eu*? katilmig  toprak alkali aliiminat (MAI,O4 ‘Eu*? ve
MAI,0;:Eu*?(M:Ca,Sr,Ba)) iizerine calismalar yapmuslardir. Ayni yil igerisinde
Palilla ve calisma arkadaslar1 ise SrAlL,O4:Eu*? fosforlarinin fosforesans ozellikleri
tizerine ¢aligmalar yapmislar ve 520 nm dalga boyunda yesil 1s1manin sebebinin
Eu*® nin elektroniksel olarak yaptigi 4£°5d—4f’ gecisinden kaynaklandigini ortaya
koymuslardir [5,29,30,31].

1996 yilinda Matsuzawa ve calisma arkadaglari, 520 nm (yesil) odakl, giiclii
yayilimi olan yeni bir tiir uzun siire dayanikli fosfor agiklamstir: SrA|204:EU2+,Dy3+.
Bu fosfor daha 6nceden 1971 yilinda Abbruscato tarafindan sentezlenen malzemelere
dayanmaktadir. Kisa bir siire sonra, 450 nm dalga boyunda benzer uzun sure
dayanikli bir fosfor daha kesfedilmistir: CaAl,O4:Eu®*,Nd** (Sekil 2.3, Sekil 2.4). Bu
iki fosfor, gece boyunca dayanabildikleri i¢in ¢ok biiyiik dikkat ¢ekmis, cesitli
uygulamalar i¢in yeni olasiliklar dogurmustur[5,31,32,33] .
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Sekil 2.3: Baglica toprak alkali aluminat esasli fosforlara ait 1s1ma spektrumu
(a)CaAl,04:Eu®*, Nd**, (b) BaAl,O,:Eu®*, Dy*",
(c)SrAl,O4:Eu®* , Dy**[32].

= )

Sekil 2.4 Isima renkleri: (a)CaAIZO4:Eu2+, Nd**, (b) BaAl,O,:Eu?*
Dy**(c)SrAlL,O04:Eu®*,Dy** [32]

En son uzun siire dayanikli fosfor arastirmalari iki yon iizerinde odaklanmistir.
Birincisi, uzun siireli dayanikliliga yol agan elektroniksel mekanizmanin
tanimlanmasidir. Ornegin, Eu® ile katilmasiyla alkali toprak aliiminatlar {izerinde
yapilan  arastirma, tuzaklama-geri birakma mekanizmalarinin  elektronun
delokalizayon ve lokalizasyon siiregleriyle yakindan iligkili oldugunu ortaya
koymustur. Ikinci yon ise, goriilebilen spektrum boyunca yeni uzun siire dayanakls,
kapsam saglayabilen fosforlarin gelistirilmesi olmustur. Gegtigimiz 10 yil igerisinde,
Ce3+, Mn2+, Tb3+; Eu2+/Dy3 ile katkilanmig alkali toprak-aliiminatlar, Mn2+, ya da
Eu?*/Dy*" ile katkilanmus alkali-toprak silikatlar, Eu®" ile katkilanmis alkali-toprak
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oksitler , Er¥*, Eu**, Ti*" ve Mg”; ile katkilanmis nadir toprak oksitler ve

oksistilfatlar gibi yeni uzun siire dayanikli fosforlar bulunmustur [34].

Gliniimiizde ise yogun olarak c¢alismalarin goriiniir bélgenin mavi-yesil araliginda
1sima yapan SrAl,O4: Eu®*, Dy** fosforlari iizerinde yogunlastigi goriilmektedir. Bu
tiir fosforlarin ana matrisine yapilan degisik katki elementleriyle yapinin nasil daha
yiiksek siddette ve ¢ok daha uzun siirelerde 151ma yapabilecegi konulari ise hala

tartisilmaktadir.

2.4.2.1Uzun siireli 1s1ma saglayan “ SrALO4: Eu?*, Dy** » fosforlarmm yapisal

ozellikleri

Stronsiyum aluminat uzun siireli 151ma saglayan fosforlar i¢in en iyi ana matris
malzemelerinden biridir. Kristalografik yapist 650 °C nin alt1 ve iistiinde farklilik
gostermektedir. Monokilinik (a = 8.447 A, b = 8.816 A, ¢ = 5.163A ve a= p=
93.42°) (Sekil 2.5) faz yapisi diisiik sicakliklarda meydana gelmekte ve 650 °C ‘de
yiiksek sicaklik fazi olan hekzagonal yapiya dontismektedir [6,9,35].

'y = o
€ (5.163A)

gl
(R E'A

I‘.u E’(S.S 16 .gx)
2 (8.4478)
azb=C

——% a=y=90° B= 93 42°

Sekil 2.5: Monoklinik SrAl,O, yapis1 [36].

Diisiik sicaklik faz yapisi; koselerinde AlO4 tetrahedra’nin oturdugu 3 boyutlu ag
yapisina sahiptir. Her bir oksijen 2 tane Al iyonu tarafindan paylasilmakta ve
boylece her bir tetrahedron net bir negatif ylike sahip olmaktadir. Yiik dengesi ise,
tetrahedral iskelet yapisinda a ve ¢ dogrultusundaki arayerlerde bulunan biiyiik
divalent Sr** katyonlar1 ile saglanmaktadir (Sekil 2.6). Tetrahedral iskelet yapisi
tridimit yap1 ile esyapilidir. Yapilan ¢alismalarda, XRD analizlerinde hekzagonal
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yapinin monoklinik yapiyla c¢akistigi ve tespit edilmesinin oldukca zor oldugu
gozlemlenmektedir. Hekzagonal yapi ancak Raman sagilma teknigi uygulanarak

tespit edilebilmektedir [6,35,37].

- % 4 0 ' 419 b &’ :{‘ ./ ‘!
! e ¢ ’I %
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@ HBC D@ ‘ e " ") @8,
» 2 SO /.," C a ~aly R . ‘, a
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) 3 Al #
» ¢ - o D ¢ y @ 0
9’,,,4/ 0,{‘:' ®, i &r - ) q \\" gb’
o, g0 -‘: ‘&.’,/ l‘ | S ‘: ' . ‘b.
o= —6—9 Vo

Sekil 2.6: Monoklinik SrAl,O4 yapisinin a ve ¢ yonleri boyunca gosterimi [37].

Liiminesans Ozellik gdsteren bir yapinin ancak monoklinik yapiya katilan nadir
toprak elementleriyle olustugu bilinmektedir. Buna karsin hekzagonal polymorf
SrAlL,O, yapisinin da yiiksek 1s1ma verimliligine sahip oldugu, Jia ve calisma
arkadaslarinin 2000 yilinda su verme teknigiyle yaptiklar ¢calismada elde edilmistir,
fakat bu teknikte de monoklinik-hekzagonal doniisiimiin kararsiz ve tamamlanmamis

oldugu da gbézlemlenmistir [35].

Fosfor iiretiminde temel kristal yapiya, katilan katki malzemelerinin higbir etkisi
olmadi1 ise yaplan analizler sonucu goriilmiistiir. Kristal yapi i¢inde Eu?*(1.20A°)
ve Dy** (0,97 A°) iyonlarimin gaplarmin biiyiikliikleri Sr**(1.21 A°)’ nin ¢apina yakin
oldugu icin yapida AI**(0.39 A° vyerine Sr**’nin yerini almaktadirlar. Katk1
iyonlarinin yapida Sr?** nin her iki taraftada yerine oturmasi sonucunda kristal kafes
belli miktarda bozunuma ugrar. Eu®* iyonunun Sr** iyonunun yerine oturmasi
esdeger bir yerdegistirme iken Dy iyonunun yer degistirmesi esdeger olmayan bir
noktasal hata olusturmaktadir [35,38].

Eu? iyonu SrAl,O, esasli fosforlarda ana matriste liiminesans merkezi
pozisyonundadir. Sekil 2.7° de Eu®" iyonunun karakteristik 1s1ma merkezide oldugu

gortilmektedir [37].
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Sekil 2.7: Uv ile uyarilmis SrAl,O4 kompozisyonlar (1) SrAl, Oy : Eu?* (2)
SrAlLO, : Eu?*,Dy** (3) SrAl,04:Dy**, (4) SrAl,O, [37].
Dy*? iyonu ise yapiya yardimer aktivator madde olarak katilmaktadir. Iyonun yapida
1s1ma siddetine dogrudan bir etkisi olmadig1 halde yapida bulundugunda siddete
katki sagladigi, 1s1ma siliresiyle dogrudan iliskili olarak bu siireyi uzattigi

bilinmektedir ( Sekil 2.8) [37,38,39].
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Sekil 2.8: Farkli numunelerin 1s1tma bozunum egrileri: (1) Srg.99Al204 : Eug 1, (2)
Sro_97A|204 . EU0.01, (3) Sr0,97 A|204 . EU0.01,Dy0102 [37]

Dis bir kaynakla uyarilan malzemede 151ma olusum mekanizmasinda Dy+3 iyonlar1
bosluk tuzaklar1 olarak gorev yapmakta ve yogunluklariyla orantili olarak 1sima

stiresi artmaktadir[6,37,38].
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2.4.2.2 Uzun siireli 1s1ma mekanizmasinin SrAl,O, : Eu2+, Dy3+ fosforlarinda

olusumu

Yalitkan ozellikte iiretilmis olan SrAlLO, : Eu®*,Dy** malzemelerinin, UV gibi bir
dis kaynakla uyarilmasi sonucunda oda sicakliginda uyarilmanin durdurulmasinin
ardindan 1s1maya devam etmeleri beklenir. Bu uyarilma ve 1s1ma ise elektroniksel-

fiziksel olaylar sonucunda olusur.

SrAl,O, : Eu**,Dy**malzemelerinde, elektron/ bosluk ciftleri , UV 1sik ile uyarilma
sonucunda, es zamanli olarak sirasiyla elektron tuzaklari (Dysr) ve bosluk
tuzaklari(Vs;) ile tuzaklanarak tretilebilmektedirler. Elektron/bosluk ¢iftlerinin

olusumu ve tuzaklama prosesleri: [ 34, 37, 39]

Optik iyonizasyon

Eu®* (Eug) + (hv)e — Eu3+ (Eug’) + € (2.9)

Elektronlarin tuzaklanma prosesi:

Dy>" (Dys:') + & — Dy”* (Dys) (2.10)

Bosluklarin tuzaklanma prosesi

Vs + Eu®(Eug’) — Eug + Vg (2.11)
Elektron«— §—2

I
i
5
a /> w—— i wmgmm  Eul”
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Sekil 2.9: Elektron transfer bigimleri: a,b; elektron tuzaklamasi, C; bosluk
tuzaklamasi, d; direkt birlesme, €; indirekt birlesme [38].

Elektron tuzaklamasi direkt olarak (Sekil 2.9 a pozisyonu) ve indirekt olarak(b
pozisyonu) iki tiirlii olusabilir. Proseste, direk tuzaklama Eu® ve Dy3+ matris igine

gomiilii durumda iken, indirekt tuzaklamada bu iyonlar iletim bandindayken olusur.
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Bosluk tuzaklamasi prosesinde, bosluklar bosluk tuzaklari tarafindan valans bandta
tuzaklanabilirler. Siirekli 1s1ma, tuzaklanmig yiik tasiyocilarinin birlesiminin termal
olarak uyarilmasi ile meydana gelir. Bununla birlikte bir diger goriiste
M(Sr,Ca,Ba)Al,0,:Eu®* RE**(Dy,Nd) icin 1stma bozunum prosesinin en az bir hizl
ve bir yavas bozunum prosesi i¢erdigidir. Bunun anlami tuzaklanmis yiik tasiyicilari
icin muhtemelen birka¢ tane rekombinasyon/birlesim prosesi oldugudur. Elektron
tuzag ve bosluk tuzagi birbirine yakin bir konumda bulunduklarinda elektron
tuzaklar1 termal olarak uyarilir ve direkt olarak elekton-bosluk birlesme prosesine
elektron beslemesi yapar. (Sekil 2.9 d prosesi) Elektron tuzagi ve bosluk tuzagi
birbirinden ayrildiginda ise elektron tuzaklari indirekt olarak elektron-bosluk
birlesme prosesine iletim bandinda elektron beslemesi yapar.(Sekil 2.9, e). Sonug
olarak tuzaklanmis yiik tasiyicilar1 birlesimi Eu?* liiminesans merkezlerinin
radyasyonsuz enerji transferiyle uyarilmasina yol agarlar. Isima ise Eu?* liminesans
merkezlerinin tekrarli uyarilmasi sonucunda olugmaktadir. Elektron ve bosluklarin

birlesim prosesi su sekilde formiile edilebilir: [13,37,39]
Tuzaklanmis elektronlarin serbest birakilmasi:

Dy** (Dys’) — Dy** (Dys,) + € (2.12)

Elektronlarin ve bosluklarin birlesmesi :

Eu**(Eug)+ e — Eu?*(Eug) + (hv)e (2.13)

2.4.2.3 Uzun siireli 151ma saglayan SrAl,O, esash fosforlarin kullanim alanlar:

SrAlL,O4:Eu?* DY** fosforu vyiiksek 1sima siddeti ve uzun 1sima siiresi gibi
ozelliklerinin yaninda sahip oldugu iyi termal ve kimyasal kararlilifiyla pek cok
kullanim alan1 bulmaktadir. Bunlarin arasinda en yaygin olanlari; havaalanlari,
binalar gibi pek ¢ok yerde kullanim alanima sahip uyar1 ve kacis isaretleridir. Bunun
yaninda tekstil ve aksesuar iiriinleri ile boyalar da 6nemli kullanim alanlar1 arasinda
sayllmaktadir. Plazma goriintli panelleri ve LED’ler de kullanimlar iizerine pek ¢ok
caligma yapilmistir. Bunlarin yaninda bazi seramik iiriinlerde ve bina ve kopriilerde

hasar tespit ¢caligmalarinda da kullanilmaktadir. [5,6,7,9,13,20,30,39].
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Bu caligmada, uzun siireli 1s1ma saglayan fosforlardan, ¢esitli nadir toprak
elementleri ile aktive edilmis stronsiyum aliiminatlart ana matrisli fosforlarin
modifiye edilmis sol-jel prosesiyle sentezi, sentezlenen fosforlarin literatiirdeki
mevcut tekniklere kiyasla, daha diisiik sicakliklarda, daha kiigiik tane boyutunda,
daha yiiksek 1g1ma siddetinde ve daha uzun 1s1ma siiresinde iiretilmesi, iretilen fosfor

malzemelerin yapisal ve spekrofotometrik analizlerinin yapilmas1 amaglanmistir.

3.1 Numunelerin Hazirlanmasi

Deneysel calismalarda, baslangi¢ kimyasallar1 olarak yiiksek saflikta (99,99)
stronsiyum nitrat (Sr(NOgs),), aliiminyum nitrat (AlI(NOs)s), magzeyum nitrat
(Mg(NOs3),, baryum asetat (CsHgBaO,), kalsiyum asetathidrat (Ca(CH3CO,).H,0),
evropiyum dioksit(Eu,03), disprozyum dioksit(Dy,03), iire (CH4N20), borik asit
(H3BOs3), sitrik asit (CgHgO7), potasyum nitrat (KNO3), lityum karbonat (Li,COs3),
sodyumkarbonat (Na,COs) tozlar1 kullanilmistir (Cizelge 3.1). Numuneler, degisen
kimyasal kompozisyonlarda, farkli 1s1ma siiresi ve 1s1ma siddetinde fosfor eldesi igin,
ana matris malzemesi olan toprak alkali aliiminatna, nadir toprak elementlerinin
aktivator ve ko-aktivator olarak katilmasi ile hazirlanmistir. Genel olarak numuneler

icin gerekli miktarlar 0,02 mol nihai {iriin elde edebilmek i¢in hesaplanmistir.

Cizelge 3.1 : Deneylerde kullanilan kimyasal tozlarin mol agirliklari.

Bilesim Mol Agirhig: (g/mol)
Sr(NOs3), 211,63
AlI(NO3); 375,14

Eu,O3 351,92
Dy,03 373

H3BO3 61,83

CH4N0O 60,07
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Cizelge 3.1 : Deneylerde kullanilan kimyasal tozlarin mol agirliklar

Bilesim Mol Agirhg:

(g/mol)

CeHsOy 210,12
CsHsBaO, 255,42
Ca(CHsCOy).H,0 176,19
Mg(NOs), 256,41
KNO; 101,11
Li,CO3 73,90
Na,CO3 84,01

Deneysel galigmalarda kullanilmak tizere hazirlanan numuneler i¢in modifiye edilmis
sol-jel prosesi sentez yontemi olarak secilmistir. Ilk olarak nihai {iriin fosforesans
malzeme {lretimi i¢in gerekli kimyasl toz miktarlar1 hesaplanmistir. Nitrat esash
bilesikler ayr1 beher icerisinde suda, oksit esasli bilesikler ise yine ayr1 bir beher
icerisinde nitrik asit ve su karisimi icinde 100°C’ye ayarl farkli elektrik 1siticilari
iizerinde homojen bir hal alana kadar ¢oziindiiriilmiistiir. iki ayr1 beherdeki ¢dzelti
formlar1 homojen olarak ¢oziindiikten sonra iki ¢ozelti 100 ml’lik beher icerisine
konmustur. Hazirlanan ¢ozeltiye uygulanacak proses ile sentezlenecek iiriiniin sentez
sicakligini diislirmesi agisindan ve selat yapici 6zelliklerinden dolay iire veya sitrik
asit ilavesi yapilmistir. Ure ve sitrik asit miktarlar1 literatiirde yapilmis ¢alismalara
uygun olarak metal iyonlar1 sayisinin 2 kati miktarda ¢ozeltiye ilave edilmistir
[5,8,39]. Sitrik asit ilavesi yapilan ¢ozeltilerde ¢okelmenin engellenmesi, NO3’
iyonlarinin ¢ozeltiye alinmasi i¢in yaklasik olarak 20 ml etanol ilave edilmistir [8].
Cozelti 100°C’ ye ayarli 1sitic1 {izerinde yaklasik olarak 4-5 saat gibi bir siire sonunda

beyaz kopiiksii jel formunu almistir.

Elde edilen jel, énceden 650°C e 1sitilmis olan Protherm marka firin icerisine kapakli
platin pota ile sarj edilmistir. Firin igerisinde kuvvetli ekzotermik yanma
reaksiyonlar1 sonucu 5 dakikadan daha kisa siirede jel formu ¢ok ince tane boyutunda
toz formuna doniismiistir. 650°C° de elde edilen toz numuneler baslangic
malzemelerinden gelen kalint1 karbon ve organiklerin atimi igin tekrar 950°C” de 2

saat kalsine edilmis ve kontrollii sogumayla oda sicakliginda firindan alinmistir.
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Deneysel calismada belirtilen kalsinasyon ve 1s1l igslem sicakliklar1 jel olusumundan
sonra elde edilen toz numunelere, DTA teknigi kullanilarak belirlenmistir.
Kompozisyonlarin degisimine bagli olmaksizin sadece selat yapict maddelerin
degisim sicakliklarii degistirdigi gdzlemlenmis ve bu nedenle DTA analizleri
sadece belirlenen birka¢ 6rnek numuneye uygulanmistir. Elde edilen numuneler,
XRD ve SEM teknikleri ile faz ve mikroyapisal analiz, spektrofotometre analiz

teknigi ile de 151ma siddeti ve siiresi analiz islemlerine tabi tutulmustur.

3.2 Numunelerin Termal Karakterizasyonu

Hazirlanan numunelerin tepkime/reaksiyon ve faz doniisiim sicakliklarinin
saptanmast amactyla DTA termal karakterizasyon teknigi kullanilmistir. Bu amagla,
Sekil 3.1°de goriilen PerkinElmer'™ Diamond TG/DTA cihazi kullanilarak; yaklasik
7-8 mg’ lik belirlenen 0rnek numuneler, platin krozeler igerisinde, 10 K/dakika

1sitma hizi ile 1200 °C’ye kadar 1sitilmigtir.

Sekil 3.1 : PerkinElmer™ Diamond TG/DTA cihazi.

3.3 Numunelerin Faz ve Mikroyap1 Karakterizasyonu

Deneyler sonucu elde edilen numunelere, X-1sinlar1 difraksiyonu (XRD) ve elektron
mikroskopisi (SEM) yontemleri uygulanarak; faz analizi ve mikroyapisal

karakterizasyon iglemleri gerceklestirilmistir.

X-1sinlart difraksiyon (XRD) calismalari, Sekil 3.2°de goriilen Bruker™ AXSD8
Advanced XRD cihaz1 ile Cu-K, radyasyonu kullanilarak, 40kV ve 40mA

ayarlarinda, 20 = 10° — 80° araliliginda gerceklestirilmistir. Yapilan incelemeler
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sonucu elde edilen fazlar; pik pozisyonlari ve siddetlerine gore, JCPDS (Joint
Committee on Powder Diffraction Standards) veri dosyalari ile karsilastirilarak

belirlenmistir.

Sekil 3.2 : Bruker™ AXSD8 Advanced XRD cihazi.

Taramali elektron mikroskopisi (SEM) c¢aligmalari, Noran 2100 Freedom enerji
dispersif X-isinlari spektrometresi (EDS) bagli olan JEOL™ JSM 5410 SEM cihazi
(Sekil 3.3) ile 10 kV’de gergeklestirilmistir. Deney sonucu elde edilen numuneler,
SEM analizi 6ncesi, numunlerin yalitkan 6zellikte olmasindan dolay: yiizeyin iletken

hale getirilmesi amaciyla platin kaplanmustir.

Sekil 3.3 : JEOL™ JSM 5410 SEM cihazi.
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3.4 Numunelerin Isima Davrams1 ve Isitma Omrii Karakterizasyonu

Elde edilen fosforesans numunelerin 1sima siddeti ve bozunma Omiirleri Varian
Fluorescence Spectrometer cihazi (Sekil 3.4) kullanilarak belirlenmistir.
Numunelerin 1s1ma siddeti ve uyarilma sonuglari, 1s1ma siddeti en yliksek olan
numune baz alinarak ayarlanan kurulum degerleri ile elde edilmistir. Numuneler 200
- 500 nm dalga boyu araliginda uyarilarak, 400 — 900 nm arasindaki 1s1ma
karakteristikleri tespit edilmistir. Istma Omiir analizleri, biitin numuneler i¢in 30

saniyelik zaman araliginda yapilmstir.

Sekil 3.4: VARIAN™ Floresans Spektrometre cihazi.

27



28



4. DENEYSEL SONUCLAR

Deneysel ¢caligmalarin sonuglar1 3 ana grup numune hazirlayarak gergeklestirilmistir.

Evropiyum (Eu) ve dizprozyum (Dy) katkili, iire ve sitrik asitin gelat yapici ve
yakit olarak kullanildigi SrAl,O4 esasli numuneler

1. Lityum (Li), Sodyum (Na), Potasyum(K) IA grubu alkali elementi ilaveli, Eu ve
Dy katkili, trenin selat yapict ve yakit olarak kullanildigi SrAl,Os esash
numuneler

2. Magnezyum (Mg), Kalsiyum (Ca), Baryum (Ba) I1A grubu toprak alkali elementi
ilaveli, Eu ve Dy katkil1, iirenin selat yapict ve yakit olarak kullanildigi SrAl,O4

esasli numuneler.

4.1 Evropiyum ve Disprozyum katkili SrAl,O, Esash Numuneler

Bu grupta numuneler igerdikleri evropiyum ve disprozyum oranlarina , selat ve yakit
olarak iirenin veya sitrik asitin kullanilmasina goére 4 farkli sekilde hazirlanmistir.

Nihai {irtin 0.02 mol olacak sekilde hesaplamalar yapilmistir.

1. Ure ve borik asit katkil1 SrggoAlO4: EUggs, DYo 05 NUMunesi

2. Sitrik asit ve borik asit katkili Srg goAl,04: EUg s, DYo 05 NUMuUnesi
3. Ure ve borik asit katkili SI‘0194A|204: EUo,01, DYo,05 numunesi
4

. Ure ve borik asit katkil1 Srp¢sAl,04: EUg s NUMunesi

Belirlenen miktarlarda stronsiyum, aluminyum nitrat ve borik asit bir beher
icerisinde su ile, evropiyum ve disprozyum oksitleri nitrik asit igerisinde
¢Oziindiiriilmiistiir. Cozeltiler homojen hal aldiktan sonra tek bir beher igerisinde
kanigtirllmistir. Sentezlenecek kompozisyona gore yapiya lire veya sitrik asit selat
yapict ve yakit olarak ilave edilerek, 100°C° de sabit sicaklikta 1sitilmaya
birakilmistir. 4 saat sonunda ¢ozelti beyaz kopiiksii jel formuna donlismiistiir. Jel
formu alan yap1 650°C” deki firina platin pota igerisinde sarj edilmistir ve 5
dakikadan kisa bir siire icerisinde beyaz toz yapisi elde edilmistir. Yapidaki kalinti
karbonun ve organiklerin uzaklastirilmasi ig¢in numune, 950°C’ de 2 saat

kalsinasyona maruz brrakilmistir. 650°C ve 950°C’de yapilan 1s1l islemler sonucunda
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numunede herhangi bir fosforesans Ozellige rastlanmamistir. Son olarak numune
aktif karbon ile rediiktif firin ortaminda 1300°C’de 2 saat 1s1l isleme maruz
birakilmistir. Numune firin ortaminda sogutulmaya birakilmis ve firindan oda
sentezi

sicakliginda  alinmustir.  Sonu¢ olarak nihai fosforesans malzeme

gerceklestirilmistir.

41.1 Sro,90A|204: EU0,05, Dy0,05 numunesi -iire ve borik asit katkili-

Evropiyum ve disprozyum katkili, iirenin selat yapict ve yakit olarak kullanildig:
SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca SrggAl,O4: Euges, Dyoes formunda
stokiyometrik olarak hazilanmistir. Kullanilan baslangi¢ malzemeleri Cizelge 4.1° de
verilmigtir.

Cizelge 4.1: SrogoAl204:Eug o5, Dyo 05 (lire + borik asit katkill) numune sentezi igin
gerekli baglangi¢ malzemeleri ve miktarlari.

Baslangic Malzemeleri Miktari(gr)
Sr(NOs3), 3,809
Al(NO3); 15,005

Eu,0O3 0,175
Dy,0O3 0,186
H3sBO; 0,098
CH4N0O 7,208

Degisen sicakliklarda, 650-950-1300°C, elde edilen toz numuneler ise Sekil 4.1°de

goriilmektedir.

Sekil 4.1 : 650-950-1300°C’ de elde edilen SrogoAl,04:EUg s, DYo 05 (iire +
borik asit katkili) toz numuneler.
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41.1.1 Sr0’90A|204: EU0,05, Dyo’o5 numunesi -iire ve borik asit katkih- termal

karakterizasyonu

Jel formu elde edildikten sonra iiretilen toz numunesinin termal karakterizasyonu
igin, 10 K/dakika 1sitma hiz1 ile Argon atmosferinde uygulanan TG/DTA incelemesi
sonucunda elde edilen termogram Sekil 4.2°de goriilmekte olup; numunede 88°C’ de
nem ve 209°C’ de ise kristal suyunun atimindan dolayr iki endotermik pik
gozlemlenmektedir. 598°C° de ise yapidaki iirenin dekompozisyonu sonucu
endotermik pik tespit edilmistir. Bu sicaklik degerinde dekompozisyon sonucu
olusan CO, CO; ve NO gibi gazlarin yapidan uzaklasmasi sonucu en biiyiik agirlik
degisiminin oldugu saptanmustir. Devam eden reaksiyonda 633°C’ de yapidan yine
kalint1 gazlarin ve organiklerin uzaklagsmasi sonucu kii¢iik bir endotermik reaksiyon
tespit edilmis ve 669°C’ de reaskiyonun bitti§i gozlemlenmistir. Literatiire
uygunlugu ve tespit edilen sicakliklar neticesinde de jel — toz doniisiim sicakligi
650°C olarak belirlenmistir. Yapidan biitiin kalinti organik ve karbonun yanarak

atimi igin havaya agik firin atmosferinde 950 °C” de ek kalsinasyon islemi yapilmasi

kararlastirilmistir.
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Sekil 4.2: Ure ve borik asit katkili SrggoAl204: EUgos, DYoos numunesi TG/DTA
sonucu.
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4.1.1.2 Srog0Al,04: Eug s, DYpos Numunesi - iire ve borik asit katkili- X-1sinlari

karakterizasyonu

Elde edilen numunenin belirlenen jel — toz doniisiim sicakligi ve fiizerinde,
uygulanan 1s1l islemler sonucunda olusan fazlarin karakterizasyonu i¢in X-isinlar1
difraksiyon analiz ¢alismalar1 uygulanmistir. Sekil 4.3 te Srog0Al,04: EUggs, DYoos
numunesinin 650°C° de yapisimin Sr(NO)3 yapisinda oldugu gozlemlenmistir. Bu
sicaklikta yapida bulunmasi beklenen aluminyum nitrat yapilan analiz sonucunda
tespit edilememistir ve aluminyum nitartin yapida amorf olarak dagildi
diisiiniilmektedir. Déniisiim sicakligmin 750°C° ye c¢ikarilmasi ile de yapmnin
doniismedigi ve 650°C” deki yapiyla benzer oldugu goriilmiistiir. 950 °C’ de 2 saat
1s1l islem sonucunda ise yapida karisik SrAl,O4 ve Sr3Al,Og fazlar tespit edilmistir.
1300°C’de rediiktif firin ortaminda yapilan 1s1l islem sonucunda elde edilen yapida

ise SrAl,O,4’ iin ana yapiy1 olusturdugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.3: Ure ve borik asit katkili SrogoAl,O4: EUg o5, DYo 05 NUMunesinin degisen
sicakliklardaki XRD sonuglari.
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4.1.1.3 Srgg0Al,04: Eug s, DYoos Numunesi - iire ve borik asit katkili- mikroyapi
karakterizasyonu

Sekil 4.4°°te farkli sicakliklarda elde edilen toz numunelerin pelet haldeki belilenen
biiylitmeleri i¢in elde edilen SEM goériintiileri verilmis olup; genel yapinin diizensiz

tanelerden olustugu ve tanelerin koseli oldugu gozlemlenmistir.

Sekil 4.4: Sro 90Al>04: EUg 05, DYo,05 humunesinin SEM fotograflar
(a) 650°C, 2kX-5kX (b) 950°C, 2kX-5kX (c) 1300°C, 2kX- 5kX.

Beklenildigi gibi artan sicakliklarla birlikte tane yapisinda biliylime gézlemlenmistir.
1300°C’ de alinan SEM goriintiisiiniin net olmamasi, numunenin elektron hapsetmesi
ve parlamasindan dolayidir. Modifiye edilmis sol-jel prosesiyle iiretilen numunenin

SEM goriintiileri literatiirle karsilastirilmis benzer yapiya rastlanmamistir [19,24,40].
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Elde edilen tane boyutu 1-3 um civan iken literatiirede mikronun 10’ da biri

oraninda tane boyutlari eldesi goriilmiistiir.

41.1.4 Sr0‘90A|204: EUO‘05, Dy0,05 numunesi -iire ve borik asit katkili- 1S1ma

davranisi ve 1s1ma omrii analizi

Isima siddeti ve 0mrii i¢in numune yiizey alan1 belli bir ¢capa gore hazirlanmistir. Toz
numune pelet hale getirilerek 6l¢iimler i¢in hazir duruma getirilmistir. Nimune 200
ile 500 nm dalga boyu araliginda uyarilmis ve 1s1ma siddeti bunun sonucunda 400 ile
900 nm dalga boyu araliginda tespit edilmistir. Istma 6mrii sonuglar1 30 sn’lik zaman
dilimi igin tespit edilmistir. SrpgoAl,O4: EuUggs, DYoos numunesi igin degisen
sicakliklarda 151ma siddetleri ve émrii analizi yapilmustir. Sekil 4.5° de 650°C” de jel
formundan toz formuna doniligsmiis yapinin uyarilma ve 1s1ma egrileri verilmistir. Bu
sicaklikta iiretilen toz numunede tespit edilen 151ma degerleri ¢ok diistiktiir ve istenen
1s1ma tespit edilememistir. Sekil 4.6’ dan goriilecegi gibi bu numunede herhangi bir

1s1ma admrii tespit edilememistir

500 Sr090-650°C
= Uyarnima

400 Isima
S Uvanilma
£ 300 |
z
=
200 4

Istma
100 -\}
0 ¥ T v T S | ' T T T Y T
200 300 400 500 600 700 800 900

Dalga Boyu (nm)

Sekil 4.5: Srgg0Al204: Eug s, DYo s numunesi uyarilma — 1s1ma grafigi (650°C).
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Sekil 4.6: Srg g0Al,04: EUg s, DYo 05 numunesi 1s1ma dmrii grafigi (650°C).

950°C’ de numunede goriiniir bolgenin kizilotesi kisminda ¢ok diisiik absorpsiyon
neticesinde insan goziiniin algilayamayacagi siddette 1s1ma tespit edilmistir (Sekil
4.7). Bu numunede de herhangi bir 1s1ma dmrii gézlenmemis ve bunun neticesinde de

parlama tespit edilememistir.
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Sekl' 4.7 Sro,90A|204Z EU0,05, Dy0,o5 numunesi uyarllma —1s1ma graﬁgi (9500C)
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Zaman (sn)
Sekil 4.8: Sl’o,goA|204: EU0,05, Dy0,o5 numunesi 1s1ma omru graﬁgi (9500C)

1300°C’ de numunenin 360 nm’ de uyarilmasiyla goriiniir bélgenin yesil kisminda
513 nm’ de 1s1ma yaptigi gozlemlenmistir (Sekil 4.9). Bu sonu¢ yapinin ana
bilesimin SrAl,O; oldugunu gostermekte ve literatiire uymaktadir. 1300 °C’de
sentezlenen numunede 151ma omriiniin oldukca 1yi oldugu Sekli 4.10° da goriilmekte
olup, nihai fosforesans malzemenin 15181 absorblamasi ve belirlenen siire iginde

1s1maya devam ettigi saptanmistir.
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Sekil 4.9: Sr0’90A|204: EU0,05, Dyo,05 numunesi uyarllma —1S1ma graﬁgl (13000C)

1000

—o— Sr090- 1300°C

©000-0-0
e selelels]
s Seresse
"
STl

Siddet (a.u)

30
Zaman (sn)

Sekil 4.10: Srg g0Al,04: Eug s, DYo,0s NUMuNesi 1s1ma dmrii grafigi (1300°C).
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4.1.2 Srp90Al204: Eug s, Dyoos numunesi -sitrik asit ve borik asit katkili-

Evropiyum ve disprozyum katkili, sitrik asitin selat yapici ve yakit olarak
kullanildigi  SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca SrogAl2O4: Euges, DYo s
formunda stokiyometrik olarak hazilanmistir. Kullanilan baglangi¢ malzemeleri

cizelge 4.2’ de verilmistir.

Cizelge 4.2: SrogoAl04:Eug s, Dyo o5 (Sitrik asit + borik asit katkilt) numune sentezi
icin gerekli baslangic malzemeleri ve miktarlari.

Baslangi¢c Malzemeleri Miktar (gr)
Sr(NO3), 3,809
AI(NO3)3 15,005

Eu,03 0,175
Dy,03 0,186
H3BO; 0,098
CsHgO7 25,210

Degisen sicakliklarda, 650-950-1300°C, elde edilen toz numuneler ise Sekil 4.11°de

goriilmektedir

Sekil 4.11: 650'950-13000(:’ de elde edilen SI‘ogoA|204:EU0105, Dyo,05 (Sltrlk asit +
borik asit katkili) toz numuneler

4.1.2.1 Sro90Al04: Euggs, Dyos numunesi -sitrik ve borik asit katkili- X-

1s1nlari karakterizasyonu

Elde edilen numunenin belirlenen jel — toz doniisiim sicakligi ve fiizerinde,
uygulanan 1s1l islemler sonucunda olusan fazlarin karakterizasyonu i¢in X-1sinlari
difraksiyon analiz ¢aligsmalar1 uygulanmistir. Sekil 4.12°de Srg g0Al,04: EUg s, DYo 05

numunesinin 650°C’ de yapismin amorf oldugu tespit edilmisitr. Bunun sonucunda
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herhangi bir faza rastlanamamistir. 950 °C’ de 2 saat 1s1l islem sonucunda ise yapida
karisik SrAl,O4 ve Sr3Al,Og fazlan tespit edilmistir. Bu sicaklikta da yapinin tam
kristalin bir hal yerine amorf oldugu, doniisiimlerin tam olarak gerceklesmedigi
goriilmektedir. 1300°C°de rediiktif firm ortaminda yapilan 1s1l islem sonucunda ise

elde edilen yapida SrAl;O4’ {in ana yapiy1 olusturdugu tespit edilmistir.

a
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650°C
10 20 30 40 50 60 70 80

20

Sekil 4.12: Sitrik ve borik asit katkili SrpgoAl204: EUg os, DYo,05
numunesini degisen sicakliklardaki XRD sonuglari.

4.1.2.2 SrggAl,O4: Euges, Dyoes numunesi -sitrik ve borik asit katkih-

mikroyapisal karakterizasyonu

Sekil 4.13’te farkli sicakliklarda elde edilen toz numunelerin pelet haldeki SEM
gorlntiileri verilmis olup; genel yapinin diizensiz tanelerden olustugu ve tanelerin
koseli oldugu gozlemlenmistir. SEM fotograflarindan sitrik asit katkili numunelerde
daha yiiksek 1s1l islem sicakliklarina g¢ikilmasi gerekliligi iire ve borik asit katkili

Srp.90Al204: EUg 05, DYo 05 numunesi ile karsilastirildiginda séylenebilir.
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C) 0 kv

Sekil 4.13: Sitrik ve borik asit katkilt Srp goAl,04: EUg s, DYo,05 Numunesinin degisen
sicakliklardak, SEM fotograflari a) 650°C b) 950°C C c) 1300°C
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41.3 Sl’o'94A|204: EUOYOJ_, Dy0,o5 numunesi -iire ve borik asit kaatkili-

Evropiyum ve disprozyum katkili, iirenin selat yapict ve yakit olarak kullanildig
SrAl,04 esasli numune, kompozisyonca SrposAlO4: EUgor, Dyoes formunda
stokiyometrik olarak hazilanmistir. Degisen evropiyum oranina gore sonuglar

belirlenmistir. Kullanilan baslangi¢ malzemeleri Cizelge 4.3’ te verilmistir.

Cizelge 4.3: SrogsAl;04:EUg 01, Dyo 05 (lire + borik asit katkill) numune sentezi igin
gerekli baglangi¢ malzemeleri ve miktarlari.

Baslangic Malzemeleri Miktari(gr)
Sr(NOs3), 3,978
AlI(NO3)3 15,005

Eu,O3 0,035
Dy2Os3 0,186
HsBO; 0,098
CH.N2O 7,208

4.1.3.1 Sro94Al,04: EUop1, Dyogs numunesi -iire ve borik asit katkili- X-1s1inlari

karakterizasyonu

Sekil 4.14° te SrgsAl,04: EUgo1, Dyoos numunesinin 650°C’ de Sr(NO)s yapisinda
oldugu gdzlemlenmistir. 950 °C’* de 2 saat 1s1l islem sonucunda ise yapida karisik
SrAl,O4 ve SrsAl,Op fazlar tespit edilmistir. 1300°C’de  rediiktif firin ortaminda
yapilan 1si1l islem sonucunda elde edilen yapida ise SrAl,O,’ iin ana yapiyl
olusturdugu tespit edilmistir. Degisen evropiyum miktarinin 1300°C* de olusan
piklerin yerini degistirmedigi ve degisen katki miktarinin yapinin son haline etkisi

olmadig1 gortilmiistiir.
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Sekil 4.14: Ure ve borik asit katkili SI'0194A|204: EUo,01, DYo,05
numunesinin degisen s sicakliklardaki XRD sonuglari

4.1.3.2 Sro94Al,04: EUg 1, Dyo s Nnumunesi -iire ve borik asit katkili- Mmkroyapi

karakterizasyonu

Sekil 4.15” te 1300°C” de elde edilmis olan SrggsAl,O4: Eug o1, DYoos numunesinin
mikroyapi fotograflari, toz haldeki numunenin peletlenmis halinden alinmistir. Yap1
irili ufakli tanelerin hetrojen ve diizensiz Sekilde dagilimindan olusmaktadir. Yapida

bu sicaklikta tane boyutunun yaklasik olarak 1-3 pm oldugu goriilmektedir.

Dy

; P : y ¥ i 2“‘.‘*1 S
a) A0'kv LT 2KKuaiih 810 pm M) 10 it

Sekil 4.15: 13000(:’ de elde edilen Sr0’94A|204: EU0101, Dy0,05
numunesinin mikroyapi fotograflar1 a) 2kX, b) 5kX.
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4.1.3.3 SrposAl,O4: EUgo1, Dyoos numunesi -iire ve borik asit katkili- 1s1ma

davramsi ve 1s51ma omrii analizi

1300°C’de elde edilen nihai iiriin Srgg4Al;04: EUg o1, DYo 05 nimunesi 200 ve 500 nm
dalga boyu araliginda uyarilmis ve 1s1ma siddeti bunun sonucunda 400 ve 900 nm
dalga boyu araliginda tespit edilmistir. Sekil 4.16’da 360 nm dalga boyunda uyarilan
numunenin 510 nm dalga boyunda goriiniir bolgenin yesil renginde parladigi tespit
edilmistir. Azalan evropiyum miktartyla 1s1ma siddetinde diisiisiin  oldugu
saptanmigtir. Sekil 4.17°de numunenin 1s51ma 0mrii davranist goriilmektedir. Azalan
evropiyum oraniyla birlikte 1s1ma 6mriinde azalma tespit edilmistir. Bu sonug Eu?

iyonlarinin luminesans merkezleri olarak goérev yapmasinin bir kaniti oldugu

sOylenebilir.
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Sekil 4.16: Srg0sAl,O4: Eug o1, DYo o5 Numunesi uyarilma — 1s1ma grafigi (1300°C).
: , Yo, y grang

43



1000

1 ° — Sr094 1300°C
800 |
7
600 ¢
=‘ <}
£ |
S 400 ¢
o 8
%
o \
0 : T ¥ T g T T T 1
0 5 10 15

20 25 30
Zaman (sn)

Sekil 4.17: Sl’oyg4A|204: EU0,01, Dy0,05 numunesi 1s1ma omrii graﬁgi (13000C)
4.1.4 Sro95Al,04: EUgps NUmMunesi -iire ve borik asit katkili-

Evropiyum katkili, {irenin selat yapici ve yakit olarak kullanildigi SrAl,O4 esash

numune, kompozisyonca SrggsAl,O4:Euges formunda  stokiyometrik  olarak

hazirlanmistir. Disprozyum yokluggunda yapida ki davranmiglar incelenmis ve

soonuglar elde edilmistir.. Kullanilan baslangic malzemeleri Cizelge 4.4’ te
verilmistir

Cizelge 4.4: SroosAl,04: Eug s (lire + borik asit katkill) numune sentezi i¢in gerekli
baslangi¢c malzemeleri ve miktarlari.

Baslangic Malzemeleri Miktar (gr)
Sr(NOs3), 4,021
Al(NO3)3 15,005

Eu,O3 0,175

Dy,0O3 -

H3;BO3 0,098
CH4N2O 7,208
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4.1.4.1 SrpgsAl,04: Eugos numunesi -iire ve borik asit Kkatkili- X-isinlari
karakterizasyonu

Sekil 4.18> de 1300°C’ de elde edilen nihai iiriine yapilan XRD analizinde yapinin
SrAl,O4 yapisinda oldugu tespit edilmistir. XRD grafiginden yapinin tam olarak

kristallenmedigi sdylenebilir. Nihai numunenin parlamamasinin bir sonucu olarak bu

tespit de gosterilebilir.

o
O : SrAl204
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=
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20
Sekil 4.18: Srg g5Al,04: Eg s numunesinin 1300°C°deki XRD sonucu.
4.1.4.2 SrogsAl,O4: Eugos numunesi -iire ve borik asit katkii- mikroyap:

karakterizasyonu

Srp.05Al,04: EUg o5 numunesinden elde edilen mikroyap: fotograflari, 1300°C° de elde
edilen nihai toz yapisinin peletlenmis halinden elde edilmistir (Sekil 4.19). Yapida

bu sicaklikta tane boyutunun yaklasik olarak ortalama 2-3 um oldugu ve tanelerin

diizensiz sekilde dagildig1 goriilmektedir
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a) .10 %V SR /10 ‘pm )10 kv

Sekil 4.19: Srg 9sAl,04: EUg s Numunesinin 1300°C” de mikroyap: fotografi.

4.1.4.3 Srg95A1,04: Eugos NumMunesi -iire ve borik asit katkili- is1tma davranmsi ve

1IsS1ma omrii analizi

1300°C’de elde edilen nihai iiriin SrggsAl>04: EUgos nimunesi 200 ve 500 nm dalga
boyu araliginda uyarilmis ve 1s1ma siddeti bunun sonucunda 400 ve 900 nm dalga
boyu araliginda tespit edilmistir. Sekil 4.20°de numunenin 151k absorpsiyonun ve
1s1ma siddetinin oldukga diisiik oldugu goriilmektedir. Numunenin goériiniir bdlgenin
kizil6tesi araliginda yaklasik olarak 615 nm civarinda 1s1ma yaptig: tespit edilmistir.
Yapinin bu sicaklikta tamamen SrAl,0, fazindan olusmasina ragmen
parlamamasinin nedeni olarak fotofiziksel olusumda Eu®* iyonlarim tuzaklama
gorevinde bulunan Dy3+ iyonlarininyoklugundan kaynaklandigi sdylenebilir. Dy*
iyonlarinin tuzaklama gorevinde olmasi yapinin 1s1ma dmriinii uzatan etken oldugu
igin Sekil 4.21°de goriildigi gibi bu iyonlarin yoklugunda yapida 1sima 6mrii tespit

edilememistir.
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Sekil 4.20: Srg osAl,04: Eug gs NUMunesi uyarilma — 1s1ma grafigi (1300°C).
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Sekil 4.21 : Srg95Al,04: EUg o5 numunesi 1s1ma dmrii grafigi (1300°C).

47



4.2 Li, Na ve K Tlaveli 1A Grubu Alkali Elementleri Eu, Dy Katkih SrAl,O,

Esashh Numuneler

Bu grup numuneler; lityum, sodyum ve potasyum elementlerinin herbiri farkh
kompozisyonlar olusturacak sekilde stronsiyum aluminat ana matrisine evropiyum ve
disporziyum ile birlikte katilmistir. Selat yapici ve yakit olarak iire kullanilmistir.
Nihai tirtin 0.02 mol olacak sekilde hesaplamalar yapilmistir. Hazirlanan nunumeler

asagida verilmistir:

1. Li ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildigi
Sro.80(Lio 10)Al,04 : EUg 05, DYo 05 NUmMunesi

2. Na ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildig
Sro.80(Nag,10)Al204 : Eug s, Dyo0s numunesi

3. K ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildig

Srolgo(Ko,lo)A|zo4 . EU0105, Dy0’05 numunesi

Belirlenen miktarlarda stronsiyum nitrrat, aluminyum nitrat ve borik asit bir beher
icerisinde su ile ¢oziindiirilmiistiir. Lityum karbonat (Li,COs), sodyum karbonat
(Na2CO3) ve potasyum nitrat (KNO3) suda ¢oziindiiriilerek stronsiyum ve aluminyum
nitrat ¢ozeltisi bulunan behere eklenmistir. Evropiyum ve disprozyum oksitleri nitrik
asit igerisinde ¢Ozilindiiriilmistiir. Cozeltiler homojen hal aldiktan sonra tek bir beher
icerisine konmuslardir. Son olarak iire selat yapici ve yakit olarak ilave edilmis ve
100°C’ de sabit sicaklikta 1sitilmaya birakilmistir. 4 saat sonunda ¢ozelti beyaz
kopiiksii jel formuna déniismiistiir. Jel formu alan yap1 650°C’ deki firina platin pota
igerisinde sarj edilmistir ve 5 dakikadan kisa bir siire igerisinde beyaz toz yapisi elde
edilmisitir. Yapidaki kalint1 karbonun ve organiklerin uzaklastirilmasi i¢in numune,
950°C” de 2 saat 1s1l isleme maruz brrakilmistir. 650°C ve 950°C’de yapilan 1s1l
islemler sonucunda numunede herhangi bir fosforesans 6zellige rastlanmamistir. Son
olarak numune aktif karbon rediiktif firn ortaminda 1300°C’de 2 saat 1s1l isleme
maruz birakilmistir. Numune firin ortaminda sogutulmaya birakilmis ve firindan oda
sicakliginda alimmustir.  Sonu¢ olarak nihai fosforesans malzeme sentezi

gerceklestirilmistir
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42.1 Srolgo(Lioylo)A|204 : EUO’05, Dy0,o5 numunesi

Evropiyum ve disprozyum katkili, lityum ilaveli, tirenin selat yapici ve yakit olarak
kullanildigi  SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca Srqgo(Lio10)Al204: Eug s,
Dyoos formunda stokiyometrik olarak hazirlanmistir.  Kullanilan  baslangig

malzemeleri Cizelge 4.5 de verilmistir.

Cizelge 4.5: Sroigo(Lioylo)A|204: EU0,05, Dyo,05 numunesi sentezi iqin gerekli
baslangi¢ malzemeleri ve miktarlari.

Baslangi¢c Malzemeleri Miktar (gr)
Sr(NO3); 3,386
AI(NO3)3 15,005

Eu,04 0,175
Dy20Os3 0,186
Li,CO; 0,073
H3BO; 0,098
CH4N,0O 7,208

4.2.1.1 Srogo(Lio10)Al,04 : Eugos, Dyo0s numunesi X- isinlari karakterizasyonu

1300°C’ de elde edilen nihai iiriine yapilan XRD analizinde, yapinin SrAl,O4
yapisinda oldugu tespit edilmistir. XRD grafiginden yapida Li ihtiva eden baska bir
faz tespit edilememistir (Sekil 4.22). Bu sonu¢ Li* iyonlarmin Eu*? iyonlart gibi

yapinin i¢inde Sr** iyonlarinin yerine oturdugunun géstergesi oldugu soylenebilir.
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o : SrAL.O
274

Siddet (a.u)

Sekil 4.22: Srq go(Lig 10)Al204: EUg s, Dyoos numunesinin XRD sonucu (1300°C).
42.1.2 Sr0,80 Li0'10A|204: EU0,05, DyO,OS Numunesi Mikroyapl Karakterizasyonu

Sekil 4.23 ‘teki mikroyap: fotograflar1 1300°C” de elde edilen nihai iiriin fosforesans

toz malzemenin pelet halinden elde edilmistir..

10 pm b)

Sekil 4.23: Sroigo(Liollo)AlzoL EU0‘05,Dy0'05 numunesinin mikroyapl
fotografi (1300°C).

Mikroyapinin diizensiz tanelerden olustugu goéziikmektedir. Bazi yerlerde tanelerin

birbine aglomere olduguda tespit edilmistir. Tane boyutu ortalama 1-3 pum

civarindadir.
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4.2.1.3 Srpgo Lip10Al204: EUg s, DYoos NnUmMunesi isima davranisi ve isima omrii

analizi

1300°C’ de 2 saat rediiksiyon sonucunda elde edilen nihai fosforesans malzemenin
uayrilma ve neticesindeki 1s1ma davranis1 Sekil 4.24’te goriilmektedir. Li* katkisiyla
1s1ma siddetinin arttig1 ve 15181 absorblama davranisinin gelistigi tespit edilmistir. 360
nm de en yiiksek uyarilma degerine ulagan numune goriiniir bélgenin 510 nm dalga
boyunda yesil renkte parlama davranisi gostermistir. Istma Omiir analizin 30
saniyelik zaman diliminde alinmistir ve belirlenen siirede 1s1ma davranisinin stirekli

oldugu gozlemlenmistir (Sekil 4.25).
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Sekil 4.24: Srgo Lig 10Al204: EUg 05, DY 0s NUMuNesi uyarilma — 1s1ma grafigi.
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Sekil 4.25: Sl’oygo Li0,10A|204: EU0,05, Dy0,05 numunesi 1s1ma omrii graﬁgi.

4.2.2 Sroygo(Naoylo)A|zo4 . EU0,05, Dyo‘os numunesi

Evropiyum ve disprozyum katkili, sodyum ilaveli, {irenin selat yapici ve yakit olarak
kullanildig1 SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca Srg go(Nag 10)Al204: EUg os, DYo 05
formunda stokiyometrik olarak hazirlanmistir. Kullanilan baslangic malzemeleri

cizelge 4.6’ da verilmistir

Cizelge 4.6: Sro,go(Nao,lo)A|204: EU0,05, Dyo,05 numunesi sentezi i(;in gerekli
baslangi¢ malzemeleri ve miktarlari.

Baslangic Malzemeleri Miktari(gr)
Sr(NO3), 3,386
Al(NO3); 15,005

Eu,03 0,175
Dy203 0,186
Na,COs3 0,084
H3BO3 0,098
CHN20O 7,208
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4.2.2.1 Srogo(Nag,10)Al204 : Eug s, DYo,0s numunesi X- isinlar1 karakterizasyonu

1300°C° de elde edilen nihai iiriine yapilan XRD analizinde, yapinin SrAl,O4
yapisinda oldugu tespit edilmistir. XRD grafiginden yapida Na ihtiva eden bagka bir
faz tespit edilememistir (Sekil 4.26).. Bu sonu¢ Na® iyonlarinin Eu*? iyonlar1 gibi

yapinn i¢inde Sr®* iyonlarinin yerine oturdugunun géstergesinin oldugu sdylenebilir.
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Sekil 4.26: Sro go(Nag10)Al204: Eug o5, Dyoos numunesinin XRD sonuglari.
4.2.2.2 Srogo Nag 10Al1,04: Eug s, DYoos Numunesi Mikroyap: Karakterizasyonu

Sekil 4.27° de 1300°C’ de elde edilen nihai iiriin fosforesans toz malzemenin
mikroyap1 fotograflar1 pelet halinden alinmigtir. Mikroyapinin diizensiz ve koseli

tanelerden olustugu goriilmektedir. Tane boyutu ortalama 1-3 um civarindadir

&
a) 10 kv 10 pm b) 10 kv

Sekil 4.27. Sroygo(Naoylo)Alzozﬁ EU0,05, Dy0,05 numunesinin mikroyap1 fotograﬁ.
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4.2.2.3 SrpgoNag 10Al,04:Eug s, Dyogs numunesi isima davranisi ve 1sima omrii

analizi

Srogo Nag10A,04: EuUges, DYpos numunesinin uyarilma ve 1sima davranist Sekil
4.28’de goriilmektedir. 360 nm dalga boyunda en yiiksek uyarilma davranisi gosteren
numune 510 nm dalga boyunda yesil renkte parlama gostermistir. Yapilan Na®
katkisiyla yapinin 151k absorpsiyon bant araligmin genisledigi goriilmektedir.
Fosforesans malzemenin 1sima Omiir davranis1 30 saniyelik zaman diliminde

incelenmistir ve 1s1masinin x- eksenine paralel bir dogrultuda 1s1maya devam ettigi

gbzlemlenmistir (Sekil 4.29).
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Sekil 4.28: Sro go Nag 10Al204: Eug 05, DY 0s NUMuNesi uyarilma — 1s1ma grafigi.
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Sekil 4.29: Sro,go Nao,10A|204: EU0,05, DyO,OS numunesi 1s1ma omrii graﬁgi.
42.3 Sroygo(Koylo)A|204 . EU0,05, Dy()’os numunesi

Evropiyum ve disprozyum katkili, potasyum ilaveli, lirenin selat yapici ve yakit
olarak kullanildig1 SrAl,O,4 esasli numune, kompozisyonca Srg g0(Ko 10)Al204: Eug os,
Dyoos  formunda stokiyometrik olarak hazirlanmistir. Kullanilan baslangi¢

malzemeleri Cizelge 4.7’ de verilmistir

Cizelge 4.7: Sfoﬁgo(KoJo)AleL EU0105, Dyo,05 numunesi sentezi ig:in gerekli
baslangi¢c malzemeleri ve miktarlar

Baslangic Malzemeleri Miktari(gr)
Sr(NOs3); 3,386
AI(NOs); 15,005

Eu,O3 0,175
Dy,03 0,186
KNO3 0,201
H3BO; 0,098
CH4N2O 7,208
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4.2.3.1 Srog0(Ko,10)Al204 = Eug s, Dyo s numunesi X- isinlar1 karakterizasyonu

1300°C”° de 2 saat rediiksiyon sonucunda elde edilen fosforesans Srogo(Ko 10)Al2O4:
EUo 05, DYo,05 10z numunesinden elde edilen XRD analizi sonucunda yapinin SrAl,O4
faz yapisinda oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.30). Yapilan K* katkisiyla pik
siddetlerinde artis oldugu sdylenebilir. Yapida tek faz olarak SrAl,O4 fazinin tespiti

neticesinde K* iyonlarimin kristal kafes icerisinde Sr** iyonlarmun yerini aldig

diistiniilebilir.
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Sekil 4.30: Sroygo(Koylo)A|204: EU0,05, Dy0,05 numunesinin XRD sonuglarl.
4.2.3.2 Srogo Ko 10A1,04: Eug 05, Do 0s Nnumunesi mikroyapi karakterizasyonu

Sekil 4.31°de 1300°C’de elde edilen fosforesans karakterdeki Srggo Ko 10AlO4:
Euoos, DYoos toz numunesinin pelet hale getirlmesi sonucu alinan mikroyapi
fotografi goriilmektedir. Yiiksek sicakliktaki 1s1l islem sonucunda tanelerde biiyiime
oldugu soylenebilir. Elde edilen morfoloji diizensiz koseli tanelerden olusmakta ve

ortalam tane boyutu 2-5um civarindadir.
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a) 10 'k¥

Sekil 4.31: Sroygo(Ko,lo)A|204: EUO‘05, Dyo,os numunesinin mikroyapl fotografl.

4.2.3.3 Sro‘go Ko,10A|204: EU0,05, Dy0,05 numunesi 1$1ma davramsl ve 1s1ma omrii

analizi

Fosforesans &zellik gosteren K* katkili numunenin 360 nm dalga boyunda uyarilmasi

sonucu 510 nm dalga boyunda yesil renkte parlama yaptig1 tespit edilmistir (Sekil
4.32).
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Sekil 4.32 : Srg g0 Ko 10Al,04: EUg g5, DYo 05 Numunesi uyarilma — 1igima grafigi.

Istma Omiir analizi 30 saniyelik zaman diliminde gerceklestirilmistir. Sonug olarak
bu zaman diliminde numunenin 1s1ma Omriniin siirekli davranis gosterdigi tespit

gorilmistiir ( Sekil 4.33).
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Sekil 4.33: Sroygo K0‘10A|204: EUO‘05, Dy0,05 numunesi 1s1ma omrii graﬁgi

4.3 Mg, Ca ve Ba (IIA) Toprak Alkali Elementleri laveli, Eu, Dy Katkili

SrAl,O, Esash Numuneler

Bu grup numuneler; magnezyum, kalsiyum ve baryum elementlerinin herbiri farkli
kompozisyonlar olusturacak sekilde stronsiyum aluminat ana matrisine evropiyum ve
disporziyum ile birlikte katilmistir. Selat yapici ve yakit olarak iire kullanilmistir.
Nihai iirtin 0.02 mol olacak Sekilde hesaplamalar yapilmistir. Hazirlanan nunumeler

asagida verilmistir:

1. Mg ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak iirenin kullanildig:
Sro,80(Mgo,10)Al204 : Eug o5, Dyo 05 n'umunesi

2. Ca ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak iirenin kullanildig
Sro.80(Cap 10)Al204 : Eug s, DYpos numunesi

3. Bailaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildig:

Sl’o,go(Baovlo)A|204 . EU0,05, Dyo,05 numunesi

Belirlenen miktarlarda stronsiyum, aluminyum nitrat ve borik asit bir beher
igerisinde su ile ¢oziindiriilmiistiir. Baryum asetat (C3HgBaO,), kalsiyum asetat
(Ca(CH3CO,).H,0) ve magnezyum nitrat (Mg(NOs)z) suda ¢oziindiiriilerek
stronsiyum ve aluminyum nitrat ¢6zlItisi bulunan behere eklenmistir. Evropiyum ve
disprozyum oksitleri nitrik asit i¢erisinde ¢oziindiriilmiistiir. Cozeltiler homojen hal

aldiktan sonra tek bir beher igerisine konmuslardir. Son olarak iire selat yapici ve
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yakit olarak ilave edilmistir ve 100°C” de sabit sicaklikta 1sitilmaya birakilmustir. 4
saat sonunda ¢ozelti beyaz kopiiksii jel formuna doniigmiistiir. Jel formu alan yap1
650°C’ deki firmna platin pota igerisinde sarj edilmistir ve 5 dakikadan kisa bir siire
igerisinde beyaz toz yapisi elde edilmisitir. Yapidaki kalint1 karbonun ve organiklerin
uzaklastirilmasi icin numune, 950°C” de 2 saat 1s1l isleme maruz birakilmistir. 650°C
ve 950°C°de yapilan 1s1l islemler sonucunda numunede gozle yapilan muayenede
herhangi bir fosforesans 6zellige rastlanmamistir. Son olarak numune aktif karbon
rediiktif firm ortammda 1300°C’de 2 saat 1s1l isleme maruz birakilmistir. Numune
firin ortaminda sogutulmaya birakilmis ve firindan oda sicakliginda alinmistir. Sonug

olarak nihai fosforesans malzeme sentezi gerceklestirilmistir.

431 Sr0,80 Mgoylo A|204 . EU0,05, Dyo‘os numunesi

Evropiyum ve disprozyum Katkili, magnezyum ilaveli, {irenin selat yapici ve yakit
olarak kullanildigi SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca Srogo(Mgo 10)Al04:
EUogs, DYpos formunda stokiyometrik olarak hazirlanmistir. Kullanilan baslangig

malzemeleri Cizelge 4.8 de verilmigtir

Cizelge 4.8: Sro 30(Mdo,10)Al204 : Eug g5, DY 0s NUMunesi sentezi igin gerekli
baslangi¢c malzemeleri ve miktarlar

Baslangic Malzemeleri Miktar (gr)
Sr(NO3); 3,386
AI(NO3)3 15,005

Eu,04 0,175
Dy20Os 0,186
Mg(NO3), 0,641
H3;BO; 0,098
CH4N,0O 7,208

4.3.1.1 SrgoMgo,10Al204 : Eug s, DYoos numunesi X- isinlar: karakterizasyonu

1300°C’ de 2 saat rediiksiyon sonucunda elde edilen fosforesans Srqgo(Mdo 10)Al>O4:
EUo 05, DYo,05 10z numunesinden elde edilen XRD analizi sonucunda yapinin SrAl,04
faz yapisinda oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.34). Yapilan Mg2+ katkisiyla pik
siddetlerinde artis oldugu sdylenebilir. Yapida tek faz olarak SrAl,O, fazinin tespiti
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neticesinde Mg®* iyonlarmim kristal kafes igerisinde Sr®* iyonlarmun yerini aldigi
diisiiniilebilir. XRD grafiginden de goriildiigli gibi arka planin ¢ok giiriiltiilii oldugu

ve amorf yapida oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.34. Sroygo(Mgo,lo)AbOL EUO'05, Dyo,05 numunesinin XRD sonuglarl
4.3.1.2 Srpgo Mgo10AI104: Eug s, Dyges numunesi mikroyapi karakterizasyonu

Nihai fosforesans Srpgo Mgo10Al,04: Euggs, Dyoes numunesinden 2kX ve 5kX
biliylitmelerde alinan mikroyap:1 fotograflarindan yapinin diizensiz tanelerden
olustugu ve tane boyutunun yallasik olarak 1-3pum aarasinda degistigi goriilmektedir.
Yiiksek sicaklik kat1 faz sinterlemesinden dolayr yapida taneciklerin aglomere olma

egiliminde oldugu da goriilmektedir (Sekil 4.35).

10um b)

a)

Sekil 4.35: Srgo(Mgo.10)AI204: Eug s, DYo0s Nnumunesinin mikroyapi fotografi.
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4.3.1.3 Srpgo Mgo10Al204: Eugpes, Dyogs humunesi isima davranisi ve isima

omrii analizi

Mg®" katkili stronsiyum aluminat fosforesans malzemesinde 151k absorbsiyon band
araliginin oldukca genis ve en yiiksek uyarilma siddet degerinin 360 nm dalga
boyunda olustugu, bunun neticesinde 510 nm dalga boyunda numunenin yesil renkte
parladig: tespit edilmistir (Sekil 4.36). Omiir analizleri 30 saniyelik zaman diliminde
gerceklestirilmis ve bu siire igerisinde yapinin tamamen bozunuma ugramadan

1s1maya devam ettigi tespit edilmistir ( Sekil 4.37).
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Sekil 4.36: Sro g0 Mgo 10Al204: Eug s, DYo 05 Numunesi uyarilma — isima grafigi.
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Sekil 4.37: Sr0,80 M90,10A|204: EU0,05, Dy0,05 numunesi 1s1ma omrii graﬁgi.

4.3.2 Sr0,80 Caoylo A|204 . EU0,05, DyO,OS numunesi

Evropiyum ve disprozyum katkili, kalsiyum ilaveli, {irenin selat yapict ve yakit
olarak kullanildigt SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca Srggo(Cap10)Al04:

EUoos, DYoos formunda stokiyometrik olarak hazirlanmistir. Kullanilan baslangic

malzemeleri Cizelge 4.9’ de verilmistir

Cizelge 4.9: Sl’ovgo(Caoﬁlo)A|204 : EU0,05, Dyo,05 numunesi sentezi i(;in gerekli
baslangi¢c malzemeleri ve miktarlar

Baslangic Malzemeleri Miktar (gr)
Sr(NOs); 3,386
AI(NO3); 15,005

Eu,03 0,175
Dy20Os 0,186
Ca(CH3COy).H,0 0,352
H3;BO; 0,098
CH4N,O 7,208
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4.3.2.1 SrgoCag10Al204 : Eug s, Dyoos numunesi X- isinlar1 karakterizasyonu

1300°C’ de 2 saat rediiksiyon sonucunda elde edilen fosforesans Srogo(Cag 10)Al2O4:
EUo 05, DYo,05 toz numunesinden elde edilen XRD analizi sonucunda yapinin SrAl,04
faz yapisinda oldugu tespit edilmistir. Yapida tek faz olarak SrAl,O,4 fazinin tespiti
neticesinde Ca®* iyonlarinin kristal kafes igerisinde Sr** iyonlarmun yerini aldig:

distiniilebilir (Sekil 4.38).
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Sekil 4.38: Srg g0(Cag 10)Al204: Eug o5, DYo 05 " umunesinin XRD sonuglari.
4.3.2.2 Srpgo Cap10Al204: Euggs, Dyoes numunesi mikroyapi karakterizasyonu

Sro.80Cap 10Al,04: EUg s, DYo,0s numunesinin 1300°C°de ki mikroyap: fotograflarlari
2kX ve 5 kX biiyiitmelerde pelet hale getirilmis fosforesans 06zellik gosteren toz
numuneden elde edilmistir (Sekil 4.39). Yapmnin diizensiz ve Sekilsiz tanelerden
olustugu goriilmektedir. Tanelerin yiiksek sicaklik sinterlemesinden dolay1 birbirine
aglomere oldugu goézlemlenmistir. Tanelerin yaklasik olarak 1-3 um boyutunda

oldugu tespit edilmistir.
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a) 10 kV

Sekil 4.39: Srg go(Cap 10)Al204: Eugos, DYo 05 numunesinin mikroyapi fotografi.

4.3.2.3 Sro,80Ca0,10AI204: Eonos, Dy0'05 numunesi 1s1ma davranisi ve 1s1ma omri

analizi

360 nm dalga boyunda en yiiksek pik degerinde uyarilan fosforesans karakterdeki
Srogo Cap10Al,04: Euges, Dyoes numunesi 515 nm dalga boyunda mavi-yesil renk
araliginda 151ma yaprustir. Yapilan Ca®* iyonu katkisinin 1sima siddetini olumlu
yonde etliledigi Sekil 4.40°da goriilmektedir. Uyarilan numuinenin 30 saniyelik
zaman diliminde aliman 1sima Omrii sonucunda ise numunenin bu siire zarfinda

1s1maya devam ettigi ve bu durumun siirdiiriilebilir oldugu tespit edilmistir (Sekil

4.41).
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Sekil 4.40: Sr0|80 Cao‘10A|204: EUO‘05, Dy0,05 numunesi uyarllma —1S1ma graﬁgi.
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Sekil 4.41: Sr0,80 C&0110A|204: EU0,05, Dyo,os numunesi 1s1ma omrii graﬁgi.

43.3 Sr0,80 Baovlo A|204 . EU0,05, Dyo‘os numunesi

Evropiyum ve disprozyum katkili, baryum ilaveli, iirenin selat yapici ve yakit olarak
kullanildig1 SrAl,O4 esasli numune, kompozisyonca Srq go(Bag 10)Al204: EUg o5, DYo 05

formunda stokiyometrik olarak hazirlanmistir. Kullanilan baslangic malzemeleri
Cizelge 4.10° da verilmistir

Cizelge 4.10: Sroygo(Baoylo)A|204 : Eonos, DyO,OS numunesi sentezi ig:in gerekli
baslangi¢ malzemeleri ve miktarlari.

Baslangic Malzemeleri Miktar (gr)
Sr(NOs); 3,386
AI(NO3)3 15,005

Eu,04 0,175
Dy203 0,186
C3HsBaO4 0,512
H3;BO; 0,098
CH4N,0 7,208
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4.3.3.1 SrggoBag 10Al,04 : Eug s, Dyoes numunesi X- 1isinlar: karakterizasyonu

Fosforesans Srogo(Bag,10)Al204 : Euges, Dyoes toz numunesinden elde edilen XRD
analizi sonucunda yapmin SrAl,O, faz yapisinda oldugu tespit edilmistir (Sekil
4.42). Yapida SrAl,O, fazi ana yapiy1r olusturmaktadir. Bunun sonucunda Ba**
iyonlarmimn kristal kafes igerisinde Sr®* iyonlarmun yerini aldig1 diisiiniilebilir. Pik

siddetlerinin katkiyla beraber yiiksek degerlere ¢iktig1 tespit edilmistir.

a: StAL,O,

Siddet (a.u)

10 20 30 40 50 60 70 80

Sekil 4.42: Srovgo(Baollo)A|204: EU0,05, Dyo,05 numunesinin XRD sonu(;larl.
4.3.3.2 SrpgoBag10A,04: Eug s, Dyp os numunesi mikroyap: karakterizasyonu

1300°C’ de 2 saat rediiksiyon sonucunda elde edilen fosforesans Srqgo(Bag 10)Al,Oy :
Euoos, DYoos pelet toz numunesininden elde edilen mikroyapi1 fotograflarindan,
yapida kiicliik ve biiyiik tanelerin diizensiz Sekilde dagildigir goriilmektedir. Tane
boyutu 1-2 um mertebesinde olup taneler kdseli yapiya sahiptir (Sekil 4.43).
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',10 kv 10 pm b)

Sekil 4.43: Srg go(Bag 10)AI204: Eug o5, Dyo 05 numunesinin mikroyap: fotografi.

4.3.3.3 Sr0,80 BaoyloAI204: EUO'05, Dy0,05 numunesi 1s1ma davranisi ve 1s1ma omrii

analizi

SrAl,04: Eu, Dy ana matrisine yapilan Ba®* iyonu katkisiyla fosforesans 1sima
siddetinin oldukga yiiksek degerlere ¢iktig1 ve 360 nm dalga boyunda uyarilmasi
sonucunda 510 nm dalga boyunda yiiksek siddette yesil renkte parladigi tespit
edilmistir (Sekil 4.44). Uyarilma egrisinden 151k absorbsiyon band araligin genis ve
yiiksek oldugu goriilmekte bunun sonuncunda 30 saniye siireyle yapilan 1s1ma omrii
analizinde numunenin 1g1masinin bu siire i¢inde siirekli oldugu goriilmektedir (Sekil
4.45).
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Sekil 4.44: Sr0‘80 BaoiloA|204: EUO‘05, Dy0,05 numunesi uyarllma —1S1ma graﬁgi.

67



1000

SrBa 1300°C
800
. 6004
&
g i
= 400 4 \\
o
200 A
Il g
0 5 10 15 20 25 30

Zaman (sn)

Sekil 4.45: Sfoygo Baol10A|204: EU0l05, Dyo,05 numunesi 1S1ma omri graﬁgi.
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5. SONUCLAR VE IRDELEMELER

Deneysel caligmalarin sonuglart 3 ana grup altindaki numuneler iizerine elde

edilmistir. Gruplar asagida verilmistir.

1. Evropiyum (Eu) ve dizprozyum (Dy) katkili, iire ve sitrik asitin selat yapici

ve yakit olarak kullanildig1 SrAl,04 esasli numuneler:

Ure ve borik asit katkili SrpeoAl204: EUg o5, DYo,0s NUMunesi
Sitrik asit ve borik asit katkili Sro g0Al2O4: EUg 05, DYo 05 NUMunesi
Ure ve borik asit katkili Srg e4Al,04: EUg 1, DYo,05 NUMUNESi.

Ure ve borik asit katkil1 SrggsAl;04: EUgos numunesi

2. Lityum, Sodyum, Potasyum IA grubu alkali elementi ilaveli, Eu ve Dy

katkili, iirenin selat yapict ve yakit olarak kullanildigi SrAl,O4 esash

numuneler:

Li ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin
kullanildig1 Srg go(Lio10)Al204 : Euggs, DYo,05 NumMunesi

Na ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak iirenin
kullanildigr Srggo(Nag 10)Al204 : Eug s, DYo 05 numunesi

K ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak tirenin kullanildig:

Sroygo(Koﬁlo)A|204 . EU0105, DyO,OS numunesi

3. Magnezyum, Kalsiyum, Baryum IlA grubu toprak alkali elementi ilaveli, Eu

ve Dy katkili, iirenin selat yapici ve yakit olarak kullanildigi SrAl,04 esash

numuneler:

Mg ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak irenin
kullanildig1 Sro go(Mdo 10)Al204 : EUg o5, DYo,05 NUMunesi
Ca 1ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak {irenin
kullanildig1 Sro go(Cap 10)Al204 : Eug o5, DY 05 NumMunesi
Ba ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak {irenin

kullamldlgl Sroygo(Baollo)A|204 . EU0’05, Dy0,05 numunesi.
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5.1 Termal ve Yapisal Analiz Sonuglari

5.1.1 Evropiyum ve Disprozyum katkil SrAl,O, esash numuneler

Bu grupta numuneler igerdikleri evropiyum ve disprozyum oranlarina , selat ve yakit
olarak iirenin veya sitrik asitin kullanilmasina gore 4 farkli Sekilde hazirlanmistir.

Nihai iiriin 0.02 mol olacak Sekilde hesaplamalar yapilmistir.

1. Ure ve borik asit katkili SroygoA|204: EUo,05, DYo,05 numunesi

2. Sitrik asit ve borik asit katkili Sr0,90A|204: EUo,05, DYo0,05 numunesi
3. Ure ve borik asit katkili Srg 94Al,04: EUg o1, DYo 05 NUMUNeSi
4

. Ure ve borik asit katkil1 SrpesAl,04: EUgos NUMuNesi

Evropiyum ve disprozyum Kkatkili, selat ve yakit olarak iirenin kullanildig
Sr0,90/Al04: Euo,052+, DYO,052+ numunesinin TG/DTA verileri sonucuna gore liretilen
jel numuneden toz numuneye doniisiim sicakligi olarak 650°C, yapida kalan kalinti
organiklerin yanarak yapidan tamamen uzaklasmasi iginde 950°C, 1300°C’de
rediiksiyon sicakligi olarak literatiir bilgilerinden yararlanilarak secilmistir
[5,7,8,9,19,21,40]. 650°C, 950°C ve 1300°C’de alinan XRD sonuglarindan da elde
edilen veriler neticesinde, 650°C’de yapmin Sr(NO3), fazindan olustugu, bu
sicaklikta beklenen AI(NOs3); fazinin ise yapida amorf olarak dagildigindan
gozlemlenemedigi tespit edilmistir. 950°C’de ise yapmin Sr3Al,0s ve SrAl,O,
karisik faz yapilarindan olustugu, 1300°C ise yapmin tek kristalin SrAl,O4 yapisinda
oldugu goriilmiistir. Bu veriler secilen sicaklik degerlerinin dogru oldugunu
gostermistir. Elde edilen SEM goriintiilerinden (Sekil 4.4) artan sicakliklarla yapida
tane yapisinin olustugu ve yliksek sicakliklarda tane biiyiimesi oldugu, olusan
dziiensiz tanelerin ise boyutlarmin 1-3pm arasinda degistigi tespit edilmistir. Elde
edilen nihai {iiriin olan fosforesans toz malzemenin yesilimsi renkte oldugu

gozlemlenmistir (Sekil 4.1).

Evropiyum ve disprozyum katkili, selat ve yakit olarak sitrik asitin kullanildigi,
Sr0,90Al04: Euo,052+, Dy0,053+ numunesi i¢in, bir dnceki numunede belirlenen
doniisiim ve 1s1l islem sicakliklar1 kullanilmistir. Belirlenen sicakliklarda alinan XRD
sonuglarindan 650°C’de yapinin tamamen amorf oldugu 950°C’de ise SrAl,O4 ve
Sr3Al,0g fazlarimin yapiyr olusturdugu ama yapmin tam olarak doniisemedigi ve
amorf yapiya daha yakin oldugu, 1300°C’de ise yapry1 olusturan fazin SrAl,O,
oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.12) XRD sonuglarini destekler sekilde SEM
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fotograflarinda da artan sicakliklarla beraber yapida tanesel morfolojiye tam olarak
doniistim gergeklesmedigi (Sekil 4.13) ve tanelerde biiylimenin ¢ok kiiglik oranlarda
oldugu gozlemlenmistir. Elde edilen nihai iiriin olan fosforesans toz malzemenin
grimsi renkte oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.11). Bu sonuglar neticesinde sitrik ve
borik asit katkilandirilmis numunede daha yiikksek doniisim ve 1si1l islem
sicakliklarma ihtiya¢ olduguna ve sitrik asit yerine sentezlenen diger numunelerde

iirenin selat yapici ve yakit olarak kullanilmasina karar verilmistir.

Evropiyum ve disprozyum katkili, selat ve yakit olarak {irenin kullanildigi
Sr(0,02yAl04: Euo,012+, Dy0,o53+ numunesinde evropiyum oranin azalmasiyla birlikte
kristal yapida higbir degisikligin olmadig1 karsilagtirilmali XRD analiz sonuglartyla
tespit edilmistir (Sekil 5.1). Nihai yapmin SrAl,O4 fazindan olustugu belirlenmistir.
Elde edilen SEM mikroyap1 fotograflarindan ise irili ufakli, 1-3 um boyutundaki

tanelerin  heterojen ve diizensiz sekilde dagilimiyla yapinin  olustugu
gozlemlenmistir.
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Sekil 5.1: Sr(o'go)A|204: EU0’052+, Dyo‘o53+ ve Sr(o,g4)A|204: EU01012+, Dy0,053+
Sr,95A1,04: Euo,o52+numuneleri karsilastirmali XRD sonuglart (1300°C).

Sr(0,95yAl204: Eu0‘052+(1'jre + borik asit) numunesinin XRD analiz sonucundan (Sekil
4.19) kristalin yapmin tam olarak 1300°C’de elde edilemedigi ve bu sicaklikta
yapinin SrAl,O4 fazinin yapiy1 olusturdugu tespit edilmistir.
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5.1.2 Li, Na ve K (IA) alkali elementleri ilaveli Eu, Dy katkih SrAl,O, esash

numuneler

Bu grup numuneler; lityum, sodyum ve potasyum elementlerinin herbiri farkh
kompozisyonlar olusturacak Sekilde stronsiyum aluminat ana matrisine evropiyum
ve disporziyum ile birlikte katilmistir. Selat yapici ve yakit olarak iire kullanilmistir.

Hazirlanan nunumeler asagida verilmistir:

1. Li ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildigi
Sro.80(Lio.10)Al,04 : EUg 0s, DYo 05 NUmMunesi

2. Na ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildig
Sro.80(Nag 10)Al,04 : Eug s, DYo s humunesi

3. K ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildig

Sroygo(Koylo)A|204 . EU0,05, Dy0,05 numunesi

Alkali elementleriyle katkilandirilan yapilarda XRD sonuglarindan kristal yapinin
degismedigi ve son nihai irlin olan fosforesans malzemenin SrAl,0O, fazindan

olustugu tespit edilmistir (Sekil 5.2).

Sekil 5.2° de gorildigi gibi SrAl,O4 fazi disinda faz tespit edilememesinin
nedeninin, Li", Na" ve K* iyonlarinin SrAl,O4 kristal kafesinde Srt iyonlarimin
yerine ge¢mesinin oldugu sonucuna varilmistir. Bragg kanuna gore kafes paremetresi
d mesafesinin, yerdegistiren iyonlarin yaricaplarina bagli olarak degismesi
neticesinde de © acisinin ters orantili olarak degistigi ve sonu¢ olarak XRD
piklerinin katkilandirilmamis olan Srg g0)Al;O4: Eu0,052+, Dyo,o52+ numunesi XRD
piklerine gore Stelendigi tespit edilmistir (Sekil 5.3). Elde edilen bu sonugta iyonlarin

kristal kafes icerisine girdigini gostermektedir.

n.® =2d.Sin6  Bragg Kanunu (5.1)
Bragg kanununa gore A; elekron demeti dalga boyunu, d; atom diizlemleri arasi

mesafeyi, ©; difraksiyon agisini, n; difraksiyon derecesini ifade etmektedir [41].
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Sekil 5.2: Srogo(Lio,10)Al204: Eug s, DYo,05, Srogo(Nao,10)Al204 : Eug,os,
Dyolo5,Sroigo(Kollo)A|204 . EUO'05, Dyo'o5 numuneleri karsllastlrmah

XRD sonuglart.
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Sekil 5.3:Srqgo(Lio,10)Al204: Eug s, DYo,05, Sro.go(Nag,10)Al204 : Eug s, Dyo,0s,

Sl’o,so(Ko,lo)A|2O4 : EUo g5, Dyo,05,8r0,90A|204 : EUo 05, DYo 05 numuneleri
karsilagtirmali XRD sonuglari,
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1300°C° de IA grubu alkali elementleri Li, Na ve K ilaveli Eu, Dy katkili SrAl,O4
esasli numunelerinden elde edilen SEM mikroyap1 fotograflarindan tanelerin
diizensiz sekilde yapiya dagildigi, tanelerin bazi bolgelerde aglomere oldugu ve tane
boyutunun ortalama 1-4 pm oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.23, Sekil 4.27, Sekil
4.31).

5.1.3 Mg, Ca ve Ba (IIA) toprak alkali elementleri ilaveli, Eu, Dy katkili SrAl,O4

esashh numuneler

Bu grup numuneler; magnezyum, kalsiyum ve baryum elementlerinin herbiri farkl
kompozisyonlar olusturacak sekilde stronsiyum aluminat ana matrisine evropiyum ve
disporziyum ile birlikte katilmistir. Selat yapici ve yakit olarak iire kullanilmistir.

Hazirlanan nunumeler asagida verilmistir:

1. Mg ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak tirenin kullanildig:
Sro,80(M0o,10)Al204 : Eug 05, DYo,05 Numunesi

2. Ca ilaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapict ve yakit olarak iirenin kullanildig
Sro,80(Cap,10)Al204 : EUg s, DYo,0s numunesi

3. Bailaveli, Eu ve Dy katkili, selat yapici ve yakit olarak iirenin kullanildig:

Sroygo(Bao'lo)A|204 . Eono5, Dy0’05 numunesi

Sekil 5.4° te goriildiigii gibi SrAl,O4 faz1 disinda faz tespit edilememesi sonucuna
dayanarak, Mg®*, Na** ve K*" iyonlarimin SrAl,04 kristal kafesinde Sr** iyonlarmimn
yerine gegtigi tespit edilmistir. Sonug olarak XRD piklerinin katkilandirilmamais olan
Sro90AlOs: Elgos™", Dyoos numunesi XRD piklerine gore Gtelendigi tespit
edilmistir (Sekil 5.5). Elde edilen bu sonug¢ iyonlarin kristal kafes igerisine girdigini

gostermektedir.
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Sekil 5.4 Sro80(Mgo,10)Al204 : EUo 05, DYo,05, Sro,g0(Cao,10)Al204 : EUo 05, DYo 05,
Srog0(Bag10)Al204 : Eug s, DYo 05 numuneleri karsilastirmalit XRD

sonuglart.
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20

Sekil 5.5: Sro,80(Mo,10)Al204 : Eo s, DYo,05, Sro,80(Cao,10)Al204 : Eug s, DYo,05,
Sro,80(Bao,10)Al204 : Eug 05, DYo,05, Sto,90Al204 : EUg s, DYo,05
numuneleri karsilastirmali XRD sonuglar1 (1300°C).
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5.2 Istma Davramisi1 ve Isitma Omrii Analiz Sonuclari

Farkli katkilandirmalarla 3 farkli grupta hazirlanan numuneler i¢in spektrofoto
metrik Ol¢iimler sonucunda numunelerin hangi dalga boyunda ne kadar siddette

parladig1 ve belirlenen siire zarfinda dmiirlerinin ne kadar oldugu tespit edilmistir.

5.2.1 Evropiyum ve Disprozyum katkil SrAl,O, esash numuneler

Olgiimler fosforesans ozellik gosteren 1300°C° de elde edilen numunelerden
alinmistir. Azalan evropiyum miktari ile 1s1ma siddetinin azaldig gozlemlenmistir.
Fosforesans malzemelerde Eu®" iyonlari liiminesans merkezlerini olusturdugu igin
azalan evropiyum oraniyla Sekil 5.6° dan da goriilecegi lizere 1s1ma siddetinin
orantilt olarak azaldig1 Sr(pg0)Al2O4: Euo,o52+, Dyo,o53+ ve SrpoaAlx04: Euo,012+,
DYO,053+ numunelerinin karsilastirmali 1s1ma siddeti-dalga boyu grafiginden tespit
edilmistir. Degisen evropiyum miktarinin 1s1ma dalga boyunda biiyiik bir etkisi
olmadig1 goriilmistiir. Her iki numunenin 1sima omrii analizleri karsilastirildiginda
azalan evropiyum oraniyla birlikte, 30 sn’lik zaman diliminde alinan bozunum
egrilerinden (Sekil 5.7) SrpoaAl,04: Eupn®*, Dyoos®" numunesinin Sr(g0)AlOs:
EU0,052+. Dyo,o53 nummunesine gore daha ¢abuk bir bozunum egilimi gosterdigi tespit

edilmistir.

la Sr090 uyanlma
1b—— Sr090 151ma
2a Sr094 uyanima
2b—— Sr094 151ma

Isima Siddeti(a.u)

200 300 400 500 600 700 800 900
Dalga Boyu (nm)
Sekil 5.6 :Sl'(o,go)A|204: EU0,052+, Dyo,()53+ ve Sr(o,g4)A|204Z EU0,012+, Dyo,os3+

numunelerinin karsilastirmali uyarilma-i1sima siddeti-dalga boyu
grafigi.
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Sekil 5.7: Sr(o,go)A|204: EU0‘052+, Dy01053+ ve Sr(oﬁg4)A|204: Eono12+,
Dyoos>" numunelerinin karsilagtirmali 1s1ma Smrii grafigi.
Sr(olgo)A|204: EU01052+, Dy0’053+ ve Sr(0,94)A|204: EU01012+, Dyo,o53+ numuneleri, bu
kompozisyonlara benzer sekilde literatiirde elde edilmis fosforlara yakin bir 1s1ma

davranis1 gostermistir [ 5,6,7,14,20,28,31,39].

Sr(0,95yAl204: Eu0,052+ ve Sr(,90)Al>04: Eu0,052+, Dy0,053+ numnelerinin karsilastirmali
1s1ma siddeti — dalga boyu grafigi Sekil 5.8’ de verilmistir. Literatiirdeki bilgilerin
aksine deneysel olarak elde edilen SrpgsAl,04: EuUges numunesinde goriiniir
bolgenin 515-525 nm araliginda parlama tepit edilememistir [5,15,19,30,37]. Dy
katkisiz Srg5Al204: Euo,052+ numunesinde, insan goziiniin algilayabilecegi siddette

parlama tespit edilememistir.

Dy*" iyonun yapida bulunmamasindan dolay Sr(,95A1,04: Euoos’" numunesinde
herhangi bir 1s1ma omrii de tespit edilememis ve literatiirle uyumlu bir sonug elde
edilmistir[5,19,37]. Fosforesans 6zellik gsteren mazlemelerde Dy®" iyonunun 1sima

omriine direk etki ettigi sonucuna varilmistir (Sekil 5.9).
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la—— Sr090 uyarilma
1b——Sr090 151ma

~ 2a——$r095 uyarilma
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Sekil 5.8: Sr(,95)Al204: Eg s> Ve Sr(o90Al204: Elg s>, Dyooso” humunelerinin
karsilagtirmali 151ma siddeti — uyarilma- dalga boyu grafigi.

1000 _ _ _
1—— Sr090 Eu005Dy005
2—— Sr095 Eu005
800 -
=
& 600
z
-
=
400 4
1
200
12
0 1 ] T L) 1 Rd T ¥
0 - 10 15 20 25 30

Zaman (sn)

Sekil 5.9: SI’(0195)A|204Z EUo,os2+ ve Sr(oigo)A|204I EU0,052+, Dyo,ossnumnelerinin
karsilagtirmali 1g1ma 6mrii davranist grafigi.
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5.2.2 Li, Na ve K (IA) grubu alkali elementleri ilaveli Eu, Dy katkili SrAl,O,

esash numuneler

Olgiimler fosforesans oOzellik gosteren 1300°C° de elde edilen numunelerden
alinmistir. IA grubu elementlerinden Li, Na ve K ile katkilandirilan SrAl,O4:Eu,Dy
yapisinin 1s1ma siddetinin periyodik cetvelde yukardan asag inildik¢e artan atomik
cap oraniyla birlikte azaldigi, katkilandirilmamis Srggo)Al2O4: Euo,o52+, Dy0’053+
numunesiyle yapilan karsilastirma sonucunda ise katkili numunelerin 1s1ma
siddetinin daha yiiksek oldugu sekil 5.10° dan tespit edilmistir. Katki elementlerinin
uyarilma band araliin1  genislettikleri ve wuyarilma siddetlerini artirdiklar
gozlemlenmistir. Fosforesans o6zellik gosteren numunelerde 1sima 510-515 nm
araliginda gerceklesmistir. Sr(g0)Al204: EU0,052+, Dyo,053+ numunesiyle yapilan
karsilagtirmali 1s51ma bozunum egrilerinden ( Sekil 5.11) ise yapilan katkilarin 1s1ma
omriinii distirdiigi tespit edilmistir. 1A grubu alkali elementleri Li, Na ve K ilaveli
Eu, Dy katkili SrA1,04 esasli numuneler iginde en iyi 1s1ma verimi Li* iyonu katkisili
numunede elde edilmistir. Bunu sirasiyla Na® ve K* iyonu ilaveli numuneler

izlemistir.

la Sr090 Uyariima
1b——Sr090 Isima

2a SrK Uyanlma
2b SrK Isima

3a SrNa Uyanlma
3b SrNa Isima

432 ——SrLi Uyanlma
4b ——SrLi Isima

Siddet (a.u)

T T T T T Y Y :
200 300 400 500 600 700 800 900 °

Dalga Boyu (nm)
Sekil 5.10: Sro go(Lio,10)Al204: Euo,0s, DYo,05, Srog0(Nao,10)Al204 : EUo s, DYo,0s,

Sro,80(Ko,10)Al204 : EUo 05, DYo,05, Sto,90Al204 : EUo 05, DYo,05
numunelerinin karsilagtirmali 1s1ma siddeti —uyarilma-dalga boyu grafigi.
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Sekil 5.11: Srogo(Lio 10)Al204: Euo,0s, DYo 05, Srog0(Nao10)Al204 : EUg 05, DYo s,
Sro,80(Ko,10)Al204 : Eug os, DYo,05, Sro,90Al204 : EUo 05, DYo,05
numunelerinin karsilagtirmali 1s1ma 6mrii davranisi grafigi.

5.2.3 Mg, Ca ve Na (I1A) toprak alkali elementleri ilaveli Eu, Dy katkili SrAl,O,4

esash numuneler

Olgiimler, 1300°C’ de elde edilen fosforesans ozellik gdsteren numunelerden
alimmistir.  magnezyum, kalsiyum ve baryum (ITA) elementlerinin ek
katkilandirilmasi ile SrAl;O4:Eu,Dy yapisinin 1sima siddetinin periyodik cetvelde
yukaridan asagi inildik¢e artan atomik cap oraniyla birlikte arttifi ve en yiiksek
1sima siddetini baryum katkili numunenin gosterdigi tespit edilmistir. Bu grup
elementleri katkisiz Srgg0)Al204: EU0,052+, Dy(),o53+ numunesine gore daha iyi 1s1ma
davranig1 gostermislerdir ( Sekil 5.12). Yapilan katkilar neticesinde numunelerin

510-515 nm araliginda 1s1diklar gézlemlenmistir.

30 saniyelik siire araliginda tespit edilen 1s1ma 6mrii bozunum egrilerinden katkili
numunelerin katkisiz Sr(g0)Al204: Eu0‘052+, Dy01053+ numunesine gore daha diistik
verimde 1s1tma Omrii gosterdigi tespit edilmistir ( Sekil 5.13). Katkili numuneler
icinde en iyi 1sima bozunum davranigi, Srggo(Bao10)Al,0s : Eugoes, DYoos
numunesinde tespit edilmis ve bunu sirasiyla Srggo(Cag10)Al204 : EUggs, DYoos,

Srolgo(Mgo|1o)A|204 . EUO|05, Dy()‘os numuneleri izlemistir.
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la=—— Sr090 Uyanlma
1b——Sr090 Isima
2a——SrMg Uyanima
2b——SrMg Isima
33— SrCa Uyarnlma
3b——SrCa Isima
43— SrBa Uyanima
4b——SrBa Isima

Siddet (a.u)

+

' K T . T LT | e | v T ¥ T
200 300 400 500 600 700 800 900
Dalga Boyu (nm)
Sekil 5.12: Srog0(Mdo,10)Al204: Euo,0s, DYo 05, Srog0(Cao,10)Al204 : EUg s, DYo 05,

Sro,80(Bao,10)Al204 1 EUg 05, DYo 05, Sro,90Al204 : Eug 05, DYo,05
numunelerinin karsilagtirmali 1s1ma siddeti —uyarilma-dalga boyu grafigi
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Sekil 5.13: Srg g0(Mdo,10)Al204: Euo s, DYo,05, Srogo(Cao 10)Al204 : Eug s, DYo,0s,
Sro,80(Bao,10)Al204 : EUg 05, DYo 05, Sro,00A1204 : Euo 05, DYo,05
numunelerinin karsilagtirmali 1s1ma 6mrii davranist grafigi

81



5.2.4 Ticari ZnS esash fosfor ile karsilastimali 151ma siddeti analizi

Uretilen fosforesans malzemelerde herbir grup igin en iyi parlayan malzemeler; 1.
grup i¢in, Srog0Al04: EUgos DYoes, 2. grup igin Srggo(Lio 10)Al204: EUg s, DYo 05 Ve
3. grup i¢in Srqgo(Bag10)Al204 : EUggs,Dyoes olarak tespit edilmistir. Ticari ZnS
esasli fosfor malzeme ile yapilan karsilastirma ise sekil 5.14’te bulunmaktadir.
Grafige gore deneysel calismalar sonucunda elde edilen fosforlarin 1s1ma siddetleri

ticari malzemeninkine gore oldukca iistiindiir.

l ——ZnS-ref
2——Sr090
3 ——SrlLi

4 SrBa

Isima Siddeti (a.u)

T

- T - -
400 500 600 700

Dalga Boyu (nm)

Sekil 5.14: Srogo(Lio10)Al204: EUoos, DYoos, Srogo(Bao,10)Al204 @ Euos, DYyoos,
Sro90AlI04 : Euggs, Dyoos, ZnS esash ticari fosfor numunelerinin
karsilagtirmali 1s1ma 6mrii davranisi grafigi.
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6. GENEL SONUCLAR

Deneysel ¢alismalarin sonuglar1 3 ana grup altindaki numuneler {izerine elde

edilmistir. Gruplar asagida verilmistir.

1. Evropiyum (Eu) ve dizprozyum (Dy) katkili, lire ve sitrik asitin selat yapic1 ve

yakit olarak kullanildig1 SrAl,Oy4 esasli numuneler

2. Lityum, Sodyum, Potasyum (IA) alkali elementi ilaveli, Eu ve Dy katkili, tirenin

selat yapici ve yakit olarak kullanildigi SrAl;O4 esaslt numuneler

3. Magnezyum, Kalsiyum, Baryum (I1A) toprak alkali elementi ilaveli, Eu ve Dy

katkal1, iirenin selat yapici ve yakit olarak kullanildigi SrAl,O4 esasli numuneler.

Yapilan termal, yapisal ve spektrofotometirk analizler sonucunda elde edilen veriler

asagida siralanmistir.

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Srp.90Al204 : Eugos, Dyoos numunesine uygulanan termal analiz sonucunda
déniigim  sicaklign 650°C, yapidaki kalinti organiklerin giderilmesi igin
gerekli sicaklik 950°C ve rediiksiyon sicakligi 1300°C olarak belirlenmistir.
Belirlenen bu sicakliklar biitiin numunelere uygulanmistir.

Urenin, sitrik asit yerine selat yapici ve yakit olarak kullanilmasmin daha
verimli oldugu gozzlemlenmis ve biitiin analizi yapilan numunelerde bu
amagla tire kullanilmistir.

650°C ve 950°C’ de fosforesans malzeme elde edilememis, nihai iiriin olan
fosforesans malzeme karbonun rediiktant olarak kullanildigi  firin
atmosferinde 1300°C” de 2 saat sonunda elde edilmistir.

Nihai iiriin olan fosforesans malzemede XRD analizleri sonucu ana yapiy1
SrAl;04 fazinin olusturdugu saptanmustir.

Azalan evropiyum oraninin ana kristal yapisini degistirmedigi tespit edilmis
ve yine ana fazin SrAl,O4 oldugu saptanmustir.

Yapilan alkali ve toprak alkali element katkilarinin kafes yapisinda bozunuma

yol actigt XRD analizlerinde karakteristik SrAl,Os piklerinin katki
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elementlerinin degisen ¢ap oranlarina gore Gtelendigi tespit edilmistir. Yine
nihai fosforesans malzeme ana faz yapisinin SrAl,O4 fazindan olustugu
saptanmustir. Bu veriler 1s18inda katki elementlerinin kristal kafes yapisina
girdigi ispatlanmistir.

7) Elde edilen SEM mikroyap: fotograflarindan nihai iiriin olan fosforesans
malzemelerin ana yapisinin diizensiz ve sekilsiz tanelerden olustugu
gozlemlenmistir. Ortalam tane boyutunun ise 1-3 pm aralifinda degistigi
literatiirle karsilastirildiginda ise daha biiyiik taneler elde edildigi tespit
edilmistir.

8) Azalan evropiyum oraniyla birlikte 1sima siddetinin ve 1sima Omriiniin
distiigii, SrogAl0s : Eugos, DYoos ve SroeaAl,Os : Eugo1, Dyoos
numunelerine yapilan spektrofotometrik analizlerle ispat edilmistir.

9) Dy** iyonunun SrAl,O4 ana yapisina katilmadiginda higbir 1s1ma siddetinin
ve émriiniin olmadigi gozlemlenmistir. Dy iyonlarinin yapida tuzak gérevi
gorerek 1s1ma siddetine ve dmriine dogrudan etkisi oldugu saptanmustir.

10) Alkali elementi katkilariyla fosforesans malzemenin 1s1ma siddetinin katkisiz
Srp.90Al204 : Euggs, Dyo s numunesine gore arttigi, 1s1ma dmrii veriminin ise
azaldig1 tespit edilmistir. Katki elementlerinin olumlu etkisinin ayni grupta
yukaridan agag inildik¢e azaldig1 gézlemlenmistir.

11) Toprak alkali elementleri katkisiyla da fosforesans malzemenin 1g1ma
siddetinin katkisiz SrpgoAl2O4 : EUg s, DYo s numunesine gore arttigi, 1s1ma
Omrii veriminin ise azaldigi tespit edilmistir. Katki elementlerinin olumlu
etkisinin ayn1 grupta yukaridan asagi inildikge arttig1 gézlemlenmistir.

12) Deneysel calismalar sonucu elde edilen fosforesans malzemelerin 1s1ma
siddeti-dalga boyu grafiklerinden genis uyarilma alanlarinin, UV ve
gortlebilir bolgede oldugu tespit edilmistir. Bunun neticesinde malzemelerin
giin 15181nda uyarilabilecegi saptanmistir

13) Uretilen SrAl,O4 esasli fosforesans malzemelerden en yiiksek siddette
parlayan numunelerin ticari ZnS esashi fosforesans malzemesinden yaklagik

olarak 16 kat daha ytiksek siddette 151d1g1 tespit edilmistir.
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