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OZET

Bu calismada bizmutrioksit-tellUrdioksit sisteminde bilinmeyen
yent fazlarin elde adliimesine cahisildi. Calismalar saf cksitlerin
2 -84 zaatlik surelerle altin kaplar cinde S00%C ile 850°C arasin-
da katihal reaksiyonlar: 1le gerceklestirildi. Agik atmosferde
ylUrttiler tepkimelerde slde edilen Urlnler, x-1sinlar toz difrak-
slyonu yéntem|, diferansiyel termal analiz ve termal gravimetri
yGntamleri ile karakterize edildl. Calismanmin sonucu <clarak
0.273 ¢ Xgi,o4¢ 0.477 araliginda f-81 ;03 tipinde tetragonal xat:
cézeltl obigesl, 0.471¢ Xg, ;0 £ 0.615 araliginda bir ortoromoik
digeri niteligl selirlenemeyen bir fazdan meydara gelen bir kar-
s'm, 0.815¢ Xg,,0,¢0.950 araliginda 3-B1,05 tipinde kubik kat
cozeltl bdigelerinin  bulunduBu tesplit edildi.
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SUMMARY

In this, study, It was almed to obtain new phases of the blz-
muttricxide telluriumdioxide system at different mol fractions.
Solld state reactions of the pure oxides were performed for a
period of 2-84 hours, at 500°C-850°C. The reaction products
obtained In an open atmosfere were characterized by x-ray pow-
der difraction and differantial termal analysis methods. As a
result of the experimental work, B-Bi2045 type tetragonal solid

solution reglon between 0.273 £ Xg, £0.471, a mixture of

203
ortherombic and an wunknown phase region between 0.471¢
XE|203< 0.615 and &-Biz05 type cubic solid solution reglen In

the 0.615( Xg,,0,¢0.950 were determined.
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1. GIRIS

Literatirde saf Bi1;05 madodesinin dbrt farkli kristal modifikas-
yonun varhigy bilinmektedir [1-4 1. H.Tanji ve arkadaslari bunlar:
elde ecerek kristallografik olarak karakterize etmislerdir (5], Bu
modifikasyonlardar I merkezli kibik v-Biz05 , yUzey merkezli
kibik 8-BizO0y ve tetragonal B-Biz0a kristal sistemlerine sahip bi-
lesiklerin elekiriksel Iletkenliklerl Uzerinde calismalar yapilmis-
tir [6-8].

Literatur arastirmas: sopucunda bizmuttrioksit - tellrdicksit sis-
temi lzerinde yaklasik otuz yildir bircok calisma yapildig tes-
plt ediimistir. Bizmuttrioksitin mol sayisinin tellirdioksitin mol
sayisine oranmni 11, 12 23 1:4 0 210, 23 3.2, 5.2 ve
8:5 olan sayilara kars:'hik gelean fazlar daha #nce yapilan ¢a-
lismalar Ile sentezleamistir. Bu fazlar Uzerinde x-isinlari toz
difraksiyenu { XRPD )}, x-isinlar tek kristal yap: tayini [ XRSD)
ve termal analiz { TA) cabismalar: yvapilmistir. Bu fazlar ve bun-

larin dzerinde yapilan caligmalar tablo 1 1" de g¥rilmaektedir,

Bu =zistemde bilinen fazlarin bazilarimin pleczoelektrikiik, ferro-

elekiri«lik, nenlinear ootikihik, fotoiletkenlik gibl baz: Hnemli fi
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ziksel dzellikler: vardir ve bilinen fazlar elektronlk ve kimya sa-

naylinde 1!ging kullanim alanlarina sahiptirier [9-151,

8u calismada katy hal reaksiyonlar: Uzerinde etkill oldugu bilinen
reaksiyon sicakhif, sliresi, stokiyomaetrik &ilesim ve sofutma hi-
z1 parametrelerinin taramalari yaplarak, sistamde olusabilecek
yen'i bilesikierin ve kat gdzelt! bélgelerinin sentezlerine caligil-
di. Bunlarin clusabildiklert minimum sicakliklar, reaksiyon sire-
lert, arime noktalar:, faz dBnlslUmleri ve bu dénidsimlerde orta-
ya cikan kristallografik zelliklar arastirildi.Sistemnde olusan faz-
larin var oldukiar) simirlar, sicakliga ve stokiyometrik orana gbt-
re telirlenerek sistemin acik hava atmosferindek: faz diagram
arastirldr,

Tablo 1.1, Bizmuttrioksit ve tellirdicksit sisteminde dnceden

bilinen faztar ve bunlar lUzerinde yapilan calismalar.

NO MOL CRAN! BILESIK XRPD TA XRASD
1 11 Bl 2TeOg [9,25-281 [9,10,29] £27.28,301]
B15TeGg £31,32] [31,32]
2 1.2 Bio,Tez0q (26]
BioTey0n 18]
BizTes0> [11,27.28,331 [27,28,33]
3 13 BioTe 30g [27,30,33] 012,123,272
4 1:4 BliaTe,04 [27] 27
5 24 BiyTeOg [25]
& 2:2 Bi4725045 [14]
7 32 BigTeaCyg [31] 31
a8 5:2 BligTez04g [27,28] [27.28)
9 8.5 BliaTesOn, [26-28] (271




2. MATERYAL VE METOD
2.1. Baslangic Maddelari
2.1.1. Tellurdioksit ( TeO, )

Calismada Merck firmasina alt 299.9 saflikta tellirdioksit kulia-
nildr .

Saf tellirdioksitin toz deserm cekilerek soauclarin ASTM Indeks-
lerinde tellirdioksit icin verilen dagerlerle uyum Iginde oldugu
belirlend: C161. Bilesigin x-i1sinlar: toz difraksiyonu desenl ve—
rileri, literatir deferler! ile beraber tablo 2.1 'dedir. Tor desenli

1se sekll 2.1'de gdruimeaktedir,

Sekil 2.2'de gtrller talilircicksite ait DTA/TG termogrami In-
celendiginde tellirdioksitin 732.8°%C de verdigl endotermik pik-
den saf telllrdicksitin bu sicakhkta eridigl ve TG grafiginden
de ayn: sicaklikta maddenin hizla buharlasarak kitle kaybattigl
belirlendl. Buluran erime noktas: Ise lileratirde verilen 733°C

e uyum Icindedir.
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Tablo 2.1. TeO, bilesiginin x-isinlar: 1oz difraksiyon deseni veriler:,

No Iliﬁ e "uhntl d,
1 9 10.587 4.082 4089
2 B1 13.08 3.407 3,404
3 12 14.33 3nz -

+ 100 14.93 2. 989 2.958
5 22 18.65 2. 407 2.407
6 2 19.61 2.295 2.296
7 2 20.96 2.153 2.151
8 5 21.83 2.0 2.07
9 12 22.87 1,903 1.904
10 76 24.27 1.873 1873
" 16 26.93 1.7 17N
12 17 2762  1.8B6I 1861
13 4 27.97 1642 1641
14 28 .41 1.569 1.569
15 10 30.41 1.521 1.521
16 17 31.07 1.4%2 1,493
17 16 31.42 1.478 1.478
18 2 33.02 1.413 1.413
19 2 34 61 1.35€ 1.355
20 3 35 .90 1.314 -
21 3 g.20 1.304

22 9 a7.40 1.268 -
23 9 ar.7o 1.259 -
24 10 ig .88 1.227 -
25 Lk 40.41 1.1a88

26 2 an.6/ 1.182 -
27 1 41.67 1.154 -
28 3 4273 1135 -
29 7 43 67 1.115 =
30 2 44 77 1.084 -
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2.1.2. Bizmuttrioksit ( Blaﬂsi

Kullanilan blzmuttrioksit sar: renkil %$99.9 saflikta ve Merck

firmasina aittir.

Saf bizmuttrioksit'in XAD toz deseninden elde edilen sonuclarin
ASTM Indekslerinde bizmuttrioksit icin verilen deferlerle uyum
Ilcinde oldugu gérdldi. X-isinfar) toz difraksiyonu desenl veriler|
ve literatlr degerleri tablo 2.2'de toz deseni Ise sekil 2.3'dedir.

171,
100
an

B0

PR T |

?l'li

&0 —

30 —

Q“—. 4

30 — 4 ‘I'

o i
W EJL LRI TR R R

o T LLANRS LAJ T T LARETRR AL B 1r|rl T T[l‘l’ll I'"l'l:'rl T LLAREE LS B tlIl.—rl

5 in 15 n 25 30 3% an a3

Sekil 2.3. a-Bi2053'in XRD toz desen!

Baslangi¢ rmaddelerl icerisinde bizmuttrioksit'in Bze! bir HBnemi
vardir, Bizmuttrioksit'in o, B, & ve ¥ olmak Uzere baslica d#rt
degisik modifikasyonu bulunmaktedir. Bunlardan birincisi mono -
klinik, Ikincis! tetragonal, UclUnciisd kibik yUzey merkezli ve dbr-
dinclsu Ise kiblk Ig merkezli birim hicreyes sahiptir. Bunlardan
sadece :I-Blzosflﬂ oda sicakhfinda kararhidir. Oda sicakligin-
da kararsiz olan 5-91203. 5\-BI'.‘,C)3 ve 1-EI253 fazlari i1se, an-
cak yabanci oksitlerle Bzel sartlarda katkilanarak kat: hal reak-

siyonlarina tabi tutulduklarinda kararl hale getirilebllmektedir.



Tablo 2.2, @-Bi505'n x-isinlar 1oz difraksiyon desen veriler:.

[/lo ©Ogiz Ones h k | dgaztR 1 dnestR 3 duwcR 1

2 9.82 9.86 11 1 4.516 4.498 4,498
4 10.84 10.88 o 2 0 4,096 4.083 4.084
3 12.24 12.28 -1 0 2 3.634 3.622 3622
4 12.84 12.88 0 0 2 3487 3.456 3.456
9 13.43 13.47 11 1 3317 3.306 3.310
100 13.67 13.69 -1 2 0 23.263 3.253 3.253
6 13.96 14.00 o 1 2 3192 3182 3.184
5 16.21 16.25 =21 1 2,759 2.752 2.759
16 16.49 16.53 12 1 2713 2.707 2.708
a 16.59 16.63 2 0 0 2.698 2.691 2.693
3 16.93 16.98 0 2 2 2645 2.638 2638
8 17.48 17.52 -2 1 2 2565 2.559 2.559
3 17.67 17.71 0 3 1 2,538 2.532 2.532
2 17.92 17.96 1 0 2 2,503 2.498 2.499
7 18.45 18.49 13 0 2.434 2.429 2.429
5 18.77 18.82 ro1r 2 2.394 2.389 2.390
3 20.01 20.05 -2 2 0 2:2m 2.247 2.244
3 2069 2073 -1 3 2 2179 2.176 2.176
3 21,16 21,20 12 2 234 2131 2.132
3 22.54 22.58 o 2 2 2.0 2.007 2.006
27 23.13 2347 o 4 1 1.961 1.958 1.958
4 23.76 23.80 -1 4 1 1.912 1.909 1.910
5 2426 24.30 -1 0 4 1875 1.872 1.872
1 2496 2499 11 3 1825 1.823 1.824
3 25.84 25.87 2 1 2 1767 1.765 1.766
8 26.16 26.19 3 2 -2 1.748 1.745 1.746
6 26.48 26.52 2 3 1 Lrev 1.725 1.728
18 2737 27.40 2 4 -1 1676 1.674 1.675
3 27.73 27.77 2 2 2 1655 1.653 1.654
4 2793 27.97 3 2 0 1.644 1.642 1.645



Tablo 2.2.'nin  devam

17/l Ogaz Ones h k | dgsztR 1 dhestR 1 dueck® 2
4 28.92 2859 0 2 4 1,593 1.591 1.502
3 29.51 29.54 3 1 1 1,564 1.562 1.565
3 30.71  30.74 2 4 -3 1.509 1.507 1.510
3 30.88 30.92 3 3 -3 1.501 1.499 1.508
3 312 3147 1 5 1 1.490 1.488 1.489
3 31.75  31.79 2 1 3 1464 1.462 1.467
3 3312 33.16 4 1 -1 1410 1.408 1.409
4 33.43 3347 2 2 3 1398 1.397 1.297
5 34,24 34 .29 1 5 -3 1,389 1.367 1.368
5 34,43 34 .47 0 6 0O 1.382 1.361 1.362
4 34,82 34.86 3 4 1.349 1.348 1.348
7 35.68 35.72 1 6 -1 1321 1.320 1.320
3 3717  37.20 1 6 -2 1.275 1,274 1.276
4 39,32 39.36 11 5 1.216 1.215 1.217
1 39.56  39.61 3 5 -3 1.210 1.209 1.209
2 40.08 4012 1 6 -3 1,196 1.195 1.195
5 41.07 41N 4 4 -3 1473 1172 1171
2 43.21 43,25 4 4 -4 1125 1.124 1.124
1 43,38 43,42 5 2 -3 1.22 1.121 yok
6 4379 4383 3 8 -2 .13 1.112 yok
Birim hlicre sabitleri

Gbzlenen degerler
2=5.84773.5¢10 " [R]
b=8.1667 4.1x10 > [A]
c=7.510 #4.8x10 ~ [R]
B=113.014%5.4x10" > (°)
v=330.010 (2%
A©-0.039 71,600x10 > (°)

Literatiir degerler:
2=5.850 [A]
b-8.166 [K]
c=7.510 [A]
B=112.940(°)
v=330.39 (R?)




Bizmuttrioksit e alt bu dért faz arasindak!
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~ulmektadir,

Tanle 2.3 Brzmuttricoksit'in fazlar: ve bunlar: ailt

Erimis BigOa

| 3
1] 2
9 | r .
781203 ——————_ #8130, - - 8-B105
al|7
' s
" a-Biz0,

Sekil. 2.4 Bizmuttricksit''n faz ddniisUmler

1-
oo
3-
a-
5
-
7-
8-
2

1=

B259C'ye isitma

Asiri hizly scQutma

Hizlh sojutma

775°C den 646%C'ye sogutma

E60°C'den B70%C'yve 1sitma

B20°C den 5050C'}'E sofutma

745%C den T00%C'ye sogutma

730%Cye 1sitma

B25°C'den acik atmosferde 635%°C'ye sogutma
B30°C den B45°C'ye yavas vavas 1siima

B25%C'ye yavas yavas isitma

hazy krista-

Hografik paramelreler.

FAZ KRISTAL HUCRE UZAY GRUBU
sISTEMI PARAMETRELERI [ A1
a b c B
a-B1204 Monoklinik 5. 848 8166 7 510 1137 P2,c
B-Bix04 Tetragona: 7.750C 5.630 F;+21L
5-Bia04 Kibik 5.525 Falm
y-BisDs  Kibik 10.268 123

gecisler sekil 2.4° de
ve bu faziara alt birim hiicre parametreleri’'de tablo 2.2 "de gd-
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2.2. Karisimlarin Hazirlanmasi

%99.9 safliktakl BigO3 ve TeOp Bnce 125°C'de MNUve marka FN-
400 Model bir etivde 2 saat sire ile kurutuldu. Bu maddeler
ahat havanda iyice dgUrildikten sonra desikatbrde muhafaza e-
dildi. Bizmuttrioksitin melkesri X BisOsy ™ 0.000-1.000 araligim
kapsayacak ve stokiyometrik oranlar saflanacak sekilde belirli
miktarda baslangic maddeler! tartihip stok karisimiar haziriand:.
Bu karisimlar, kat: hal tepkimelerinde hizin tepkime 1sisindan
cok, difiizyona ve tepkiyen taneciklerin temas ylzeyl Ile oranti-

I elmasi nedent Ile mimkin oldugu kadar cok Bgutuldu.

Cgutme Islemi sirasinda kirlenmeyl Bnlemek icin ahat havan kul-

lamildi.

2.3. Katihal Tepkimsleri

Katihal tepkimeler) NUve Marka MF 120 Model KUl Firini “nda
gerceklestiriidl.

Tepkitilecek karisimlarin kirlenmemes! Icin reaksiyon kab: ola-
rak platin kayikciklar kullamildi, Ancak bazen, &zelllkle telllrdiok-
sit bakimindan zengin olan karisimlarda platin kaplarda tellurun
metallk tellur ve tellur [ VI ]} seklinde disproporsiyonlasmas:
neden! Ile bdyle durumlarda tepkime kab:i clarak altin kayikcik=-
lar kullanildi {2.1),

Pt
37302 —_—> Te + ZT!'C.'I:5 (2.1}

Tepkimeler Icin tepkime sires! t ( saat), sicakhik T { derece
santigrat ) ve btlesim X ( mol kesri ) parametreler! taramasi ya-
piidi. Katihal tepkimeleri, kati fazlardakl atomik diflzyon hizi-
na baghdir ve dolayisiile de tepkime hiz: sicaklik ve firiniama
sires! ile yakindan ilgilidir. Bu nedenle tepkime sireleri genel
olarak 24 - B4 saat arasinda , tepkime sicaklilari da 500°¢C
- 850 °C arasinda depistiriidi. Bilesim taramasi Ise karisim-
larda bizmuttrioksit'in mol kesrl 0.000 1le 1.000 arasini kapsa-
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yacak [ X = n B|ZO3"!"TnDE* ﬂB'EOBJ 1 sekilde mimkin oi-
dugqu kadar cok sayida karisim hazirlayarak yapi/ldi. Bu calis -
mada hazirlanan karisimlar ve bunlarin bilesimler: tahbhlo 2.4 ‘de
dir.

Taklc 2.4 "de vertlen stoek karisimlardan uygun miktarlarda tar-
tilarak alinan karisimlar , 8nce 500°C'de 24 saat sire (le oir
dntepkimeye tabl tutulduktan sarra afQirhik kontroli yapilarak
tekrar BgUtilip tartiarak siras) ile 600°C, 700°C, 750°%C, &850
°C* de tepkitildiler. Helirtilen sicakliklarda her bir tepkimenin
slresl 24 ile 84 saal arasinda degistirildi. Her tepkime deneme-
sinin sonunda madde firindan alinarak kitlesel degisimlierini 1es-
pit icin tart:ldi, reaksiyon Urilnlerinin tams: da x-isinlar: toz dif-

raksiyonu y8ntemi kullanilarak yapildi.

Tablo 2.4, Hazirlarnan kat' kar:simlar ve bllesimler:.

Stok Mo Mol Kesri Mal Orami Stok No Mol XKesri Mol Cran

X8 204 xa-zoa
1 2.010 1:99 16 0.4239 6:8
2 0.029 133 17 0.438 7:9
3 0.067 1:14 18 0444 4.5
4 0.083 1.1 19 0.449 an
5 2100 1:9 20 0.456 5:6
L 0.143 16 21 N.462 6:7
7 0.200 1.4 22 0.467 7:8
8 0.250 13 22 0.471 B.9
9 0.273 3:8 24 0.500 1:1
10 0.300 .7 25 0.529 9.8
" 0.315 5:13 26 0.533 B:7
12 0.333 1:2 27 0.538 75
13 0.364 4.7 28 0.583 7:5
14 0.375 3:5 29 7.818 8.5

15 0.380 5:8 30 0.636 7:4




-12 -
Tablo 2.4.'Un devami.

Stok Ne Mol Kesri Mol Orani Stok No Mol Kesrl Mol Orani

xm,c:, xmzo,
3N 0.643 9:5 41 0.833 5:1
32 0.692 9:4 42 0.857 6:1
33 0.700 7:3 43 0.867 13:2
34 0.714 5:2 44 0.875 7:1
35 0.727 8:3 45 0.889 8:1
386 0.750 12:4 46 0.900 9:1
37 0.778 7:2 47 0.938 15:1
38 0.786 n:3 48 0.950 19:1
39 0.800 4:1 49 0.970 29:1

40 0.B24 14.3 50 0.990 90:1
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2.4. Tepkime Urunlerinin Incelenmesi

2.4.1. Urunlerin Difraktometrik Yontemle Tanisi

Hazirlanan karisimlarin firinlanmas: herhangl bir katihal reak -
siyonurun meydara gelip gelmedidini her defasinda bunlarin toz
difraksiyon desenlier! cekllerek 8dnceden alinan baslangic mad-
delerinin tez desenlert ile ayn olup elmad:gr karsilastirilarak
kontrol edildi. Cekilen toz deseninin ;

- baslang'¢ maddelerinin toz desenleri Ile ayni olmas: halinde
yenl bir Urlnin clusmadig:,

- beslang'¢ maddelerinin toz desenlerinden tamamen farki ol-
masg) halinde saf bir Uridnin meydana geldigl ve

- bastang ¢ maddelerinin toz deseni yansimalar: yvaninda farkh
yansimalarin bulunmas: halinde ise baslangi¢c maddelerl yaninda
degisik uridn ve/veya uUrdnlarinolustuu sek!inde yorumland:,
Raakslyon UrUnune ait toz deseninin Bnceden billner bir bile-
side alt olup olmadigr ASTM Indeksierindek: ve literaturdek
toz difraksiyon verileri Ile karsilastirilarak tespit ediimeye ca-
lvsildr. Bu yeri yansimalar bilinen bir faza alt defil Ise,bu fa-
z1 saft alarak elde edenilmek Icin sicakhik ve zaman gihl reak—
siyorn parametreler! yaninda bilesimi de degistirilerek yenl reak-
siyonlar denendl. Saf olarak elde edilen Uridnlerin ;

- bilesimlerinden emin olmak Icin kimyasal analizleri vap:/idi,

- kristalografik Szelliklerini tespit icin toz desenler indislenme-

ve calisitdr,

Taz desenlerinin indisleme Islemlerinde " X-Ray Powd." prog-
rams kullamiimistic [17 3, Bu program Atarl PC bilgisayariar: |
cin basic dilinde yazilmis alup Indislemenn yamnda otomatik ve
de manuel olarak yansima siddetiaririn heszabinda, sifir nckrtas

ve zemin dizeltmelerinde kullanifabllmektedir.
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2.4.2. Toz Difraktometres!

Toz desenlerinin dlcUmlert sekil 2.5'de gérUlen dizenek lle ya-
grlmistir. XRD sisteminde kullanilan x-isinlar: jeneratérd Phillps
Marka PW -1010 model olup 20 - 30 kV ve 6-50 mA araliginda
kultamilabrimektedir. Bu calismada 13in kaynad olarak kullanilan
fine feocus Cu tUpU 20 mA 40 kY lle besgslenmektedir. Sistemin
Slemans marka F tipl gonlomretres) ve ‘Wenzel Elektronik mar-
ka sintilasyon sayvic gl bulurnmaktadir. Gontaomatre Unitesi sekil
2.6'da gdrUulmekted r. D'fraktometirecde x-1sinlarimin odaklama me-
todu EBragg-Brentano geometresinl ssas almaktadir. Ayirma pi-
clnl artirmak ve zemin isimasinin miktarin: azaltmak lcin bi-
rincil tsinlar 2.4 mm'lik ve tkinctl osinlar 1se 1.0 mm'lik silit-
lerden qecirilerek mUmkidr oldugu kadar parelel 1sin demetl tle
cabrsilrmisti-. Ratameter, yikseltico ve diskriminatdr Uniteler)
sayicidan  gelen elektrik sinyalierini Isiermek, yabanct sinyalleri
slizmek ve esas sinyaliarl yikseltmek Icin kullanidmistir. Her lc
dnite sayiciyr besleyen Waeanzel Elsktranlk marka bir gug kay-
nagl uzering monte edilmistir. Yukseiticiden cikan sinyaller kan-
trel  lniresire génderilerek dijitallestiriimektecic. Kontrol lni -
tesl Commodore marka C-84 model oilgisayar setindsn olusmak
tadir ve 1ki amac Icin kullapimaktadir ;

= hazirlanan software program: ile motor kontrol Unitesing ve
buna bagh olarak da stepmotoeruna kumanda ederek difraktome-
reyl calhistirmak,

- ylUkselticiden gelen elextrik sinyallerini sayisal sekle dinls -
tirmektir (18],

Atart mar«a ollgisayar setinden olusan sistem I1se Slclm so -
ruglarint  defgerlendirmak wva dokimantasyonunu saglamak Igin

kullaritmaktadir 219 2.
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Rotemeter

Sekil 2.8. Gonlomatre Unitesi.

51,52 :
D
r

-

m o £ W

Slitler

: Dedektdr

: Fokuslama yada odsklama cemberi

: Difraktometre ekseni yaricap

: Preparat

: Difraktometre

: Isinlarin difraktometreye giris noktas:

: Cikis noktasi
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2.4.3. Termal Analiz Calismalar:

Bilesiklerin termik Szelliklerlt Shimadzu marka DT-40 mode! si-
multan diferansiyel termal analiz ( DTA ) ve termal gravimetr!
{ TG ) sisteml ile Incelendi. Kullanilan dizenek sekil 2.7 'de
gérilmektedir. Sistemde sicakhik kontrolleri igin Pt / Pt-Rh
{ %10 ) termal ¢ifti kullanilarak 0°C 1le 1550°C araliginda ca-
hsilablimektedir, Ornek kabi olarak platin, referans maddes! o-
larak da a«- ALEOB kullaniimistir. Sicakhik calismalari ise 25°C
tle 1500°C araliginda 10 1le 20 miligram madde miktarlar: ile
yurutdldd. 1sitma ve sogutma hizlar: 2.5°C/dak ile 10°C/dak

olarak secildl.

2.5. Kimyasal Analizier
2.5.1. Toplam Tellir Tayin!

Teplarm tellir 1cerigl yaklasik 400 mg olacak sekilde alinan Er-
nekler 250 ml'lik halon joje Icerisinde 50 ml‘'lik hidroklorik
as't Ile c8zlUnirlestiri'dikten sonra toplam hacim 250 ml olun-
caya kadar destile su Ile seyreltiidi, Bu cHzeltiden 50 ml ' lik
bir kisim 500 m! bir balona kondu ve uUzerine 10 ml derisik
hidroklorik asit, 10 ml %15 'lik  hidrazinyum hidroklorir ve 25
ml %20 "1k sodyum siUlfit cdzeltis! eklendl. Bu karisim geri so-
gutucu altinda 10 dakika kaynatildi. Oaha sonra 70°C ye ayarh
su banyosunda |kl saat kekletildl. Indirgener toz halinde metalik
telldr sicak olarak gouch krozesinden { G-4 ) sizildu. Ckelek,
tnce sicak destile su 1le daha sonra da %96 'Lk etll alkol ile
yrkandi. 105°C'de etUvde Uc saat bekletilerek kurutulan cokelek,

tartilarak toplam teliir miktar) bulundu C20-211.



sIhun 9L/YLO TLTE 11485

..
(HLLEV) NOHTTIS)
MWL
[MINVAVD vAIST
<}

BINED 2V




-19-
2.5.2. Toplam Bizmut Tayini

Tellir tayininde elde edilen sizintd bizmutu Icermektedir. Bu
sUzlntl seyreltik sodyum hidreoksit cézeltisl ile nétrallestiril—
dikten sonra Uzerine 5 ml doygun sodyum stannat cdzeltis) ek-
lendi. Meydana gelen cOkelek bir gouch krozesinden { G-4 ) sii-
zlUidU. El!de edilen siyah metalik bizmut c8kelegi 8nce destile
sicak su ile daha sonrada %96 'Lk etilalkol 1le yikandi. 105°C
Nk etUvde 3 saat bekletilerek kurutulan siyah cdkelek tartilarak
toplam blzmut miktar: bulundu [22-231],



3. INCELENEN SISTEMLER

Karigsimlar 500°C sicakhkta ki saatltk bir @n 1sitma Islemin-
den dnce ve sonra homojenligl saglamak amaciyla ahat havanda
4glitildd. Daha sonra B00°9C - 850°C sicakhklarinda 48 - 84
saat ac'k atmosferde kil firinindasi] isleme tabl tutulde. Firin-
lama Islemlerinden 8nce ve sonra tartilan Srneklerin kiitle de-

Qlsimi kontrol adildl.

Calismalar scnucunda elde edilen verilardan bizmuttricksit'in
0.000 - 1.000 mol kesri araliginda & farkl: boigenin varhg: tespit
edildi. Her tir bdige XRD ve DTA/TG calismalar acisindan ayr
ayri degerlendiriidr.

3.1. 0.000 {Xg,,0,¢0.-273 Arahg

Tellurdioksit miktarlarimin fazla cldugu bu bdlgede kitle degisi -
minin 500°C ve &600°C'de dnemli aolmadigi; 750°C ve 850°C cek:
firinlamalarda ise ¥90'a kadar varan kitle kayiplarinin oldugu tes-
pit edildl, Bu kitle kaybinin necdeni, DTA/TG caligsmalarindan cda
goruldugu gibl { Seki! 2.2 3 tellurdioksituin 732.8°C eriyerek bu-

narlasmasindan kaynaklanmaktadir,
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Buharlasmadan meydana gelen Kutle kaybini &nlemek icin gereker
kuars ampulin temin edliiememes nedeni ile daha ylksek sicak-
liklara c¢ikilamad:.. Sonucta bu bbigedek! reaksiyon Urlnlerinin
kimyasa! bilesimlerinin belirlenmaes| yaminda toz desenlerinin

indiglenmes! de mlUmkin olmad),

Bu télgedeki karisimlarin 600°C*dek: firinlama UrUnlerinden elde
edilen XRD tecz desernlerinin Incelenmesiyle karisimlarda 0.143
mol kesrine kadar olan arahikta henlz tepkimeye girmemis bas-
langic maddes! tellirdicksitin yanrinda bilinmeyen yeni bir fazin
i ({ B1-Te-0),4) meydana geldigl tespit edildl. 0.143-0.270 ara-
lhiginda I1se ( Bi-Te-0Ol, 'n yaninda stokiyometrisi ve kristal sis-
temi bilinmeyen yeni lkinci bir fazin ({ BI-Te-0) ) meydana gel
digl g8rlildu, Bu fazlar literaturde bilinen hicbir faz ile uyum ha-
iinde degildir. Bu bdlgede yer alan ve mol kesirleri 0.029,0.083
0.143, 0.250 olan karisimlarin 600 °C "dek! tepkime lriinlerinin
toz desenlert ve veriler: siras) lle sekil 3.1- 3 .4°de ve tablo 2.1
-3.4de verilmektedir. Karisimlarin tcz desenleri lzerinde tel-
lirdioksit'e ait yansimalar "# " semboll ile isaretlenmistir. Bu
bslgeyl Iceren karisimiarin XRD calisma sonuglari tablo 3.5° de
arada gorilmektedir. Ayrica bu bélgede yer alan diger karisimlarin

toz desenlerl ve verilerl Ex-1" de birarada veriimektedir.

Table 3.5. 0.000 <KB.2Q3< 0.273 Arahigy XRC sonuclar:.

X31,03 800 °C 750°C 850°C
0.010 TeOs+(Bi-Te~0)pg b b
0.02%9 TaOp+(B1-Ta-0) 4 b ]
0.067 TeOs+(81-Te-0)., b b
0.083 TeOz+(BI-Te-0)p, b b
0.100 TeOo+iB1=Te-0) 4 b b
0.143 TeOgp+ (B -Te-0) 49 b b
0.200 (B -Te-0),q*(BI-Te-0ln5 b b
0.250 (Bi-Ta-0) 4+ (BI-Te-0C) 2 b b

b: Buharlasma
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Sekil 3.1. 600"C'dek! tepkimeden eide edllen Xg,,0,=0.U29 olan karisimin
toz desenl.

Tablo3.1.600°C dek! tepkimeden aide edilen Xpg, =0.029 alan karisimn
Bia®g3

XAD verileri.
No Iz’lo (=] d c&2
1 S5 10.92 4. 065 @
2 85 13.07 3.404 *
3 36 13.64 3.265
- 9 14,35 3.106
5 1 14.70 3.03%
6 100 14.85 2.984 »
7 1 15.81 2.827
8 19 18.67 2.405 =
g 5 21 .84 2.070 =
L0 B 22.66 1.998
1 7 23.88 1.902e
12 61 24 .28 1.B7Z %
L3 18 26.91 1.701'e
14 2 27.64 1.660
15 1 29,37 1.570 %
16 12 30.42 . 1.521 e
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Table 3.1'in devam:,

Mo Uln e d c &

17 14 31.008 T.4%1#
18 9 31.41 1.478 @
19 3 332.06 1.411#
20 & 37.42 1.267 @
21 7 37.7 1.250e
22 7 38.92 1.226@
23 8 40.42 1.186
24 7 44 .81 1.093 «
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| ' Y

100 —

] & : TeDo'e alt yansima

Sekil 3.2.600°C dek| tepkimeden elde adilan Kg1,04=0.083 olan karisimin

toz deseni.

Tablo32 600°C deki tepkimeden elde ediien X1 ,0,=0.083 olan karisimin
XRD veriler:.
Ne I/lo e d C&1
1 3 10.90 4.07Zm
2 75 13.08 G.401 =
3 100 13.64 3.264
4 f 14 .34 3,108«
3 71 14.95 2.985 ¢
& 44 15.80 J.347 e
7 12 L18.68 2.404 =
8 27 Z2.6% 1.999
9 56 24. 25 1.872=
10 27 26.88 1.703
11 12 27.62 l.661la
12 7 28.17 1.631
13 g 3G .40 1.522»
14 7 31.06 1.4935»
15 e 42.01 1.415 =
16 Z J6 .41 1.297
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Tablo 3.2'nin devam:.

No Uln e dcka
17 17 37.60 1.262
18 93 3B. 94 1.2259
19 7 40.43 1.187=
20 2 41.92 1.152
21 B 43.67 1.115e
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Sekil 3.3.600°C dek tepkimeden elde edilen 15,203-0.143 olan karisimin

oz deseni,

Tablo3 3 .600°C dek| tepkimeden elde =dilen XB'?03-O,I43 olan karisimin
XRD verileri.

Mo I/lo e d C&)
1 3 8.60 5.148
2 16 13.20 3.3753
3 100 13.72 3.247
3 23 14. 20 3,140
5 33 14 .37 3.102
<] 3 14.82 J1.011
7 11 15.06 2.963
B 17 15.42 2.896
9 13 15.94 2.B804

10 25 16.57 2. 69¢

11 5 18.80 2.390

12 44 22.82 1. 966

13 [5) 23.91 1.900

14 11 24 .45 1.860

15 2 26,273 1.742

16 9 27.05 1.693
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Tablo 3.3'Un devam,

No I/Io e d C&)
17 11 27.34 1.677
18 2 27.7% 1.654
19 3 28.04 1.638
20 5 28.37 1.620
21 2 2856 1.610
2 5 30.57 1.514
23 7 34.60 1.356"%
24 13 36.44 1.296
25 5 36.98 1.280
26 7 37.47 1.266
27 6 38.87 1,227
28 8 3.34 1.122
29 3 43.91 1.110
30 2 44,28 1.103
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Sekil 3.4.800°C'deki tepkimeden elda edilen X9,293-0.250 clan karisimin

tez deseni.

Tablo3 4 .600°C dek! tepkimeden elde edilen Xa,agjnO.ESO olan karisimin

XRD wverilar:.

No /1, e dt&
1 4 8.58 5.157
2 9 12.38 3.590
3 92 13.66 3,260
4 100 13.97 3.189
5 51 14.18 3.142
& 46 14.34 3.109
7 29 15.40 2.900
8 15 15.83 2.823
[+ 25 16.35 2.735
10 51 16.54 2.705
11 27 22.74 1.992
12 70 24.97 1.973
13 13 23.38 1.940
14 12 24 .40 1.864
15 13 26.22"° 1.7432
16 3 26 .40 1.732
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Table 3.4'0Un devam.

No /L e d &)
17 3 26.73 1.712
18 14 26 .97 1.698
146 21 27 .37 1.675
20 i 27 .63 1.660
21 7 26.04 1.638
22 3] 28. 26 1.626
23 9 28.74 1.601
24 9 29.20 1.578
25 6 29.57 1.560
26 4 34.10 1.374
27 10 34 .55 1.358
28 3 36.50 1.295
29 5 36.68 1.289
30 15 36.98 1.280
31 13 37.58 1.262
3z i8 JB.64 1.233
33 11 42.2 1.145
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Bu bélgede yapilan termal Incelemelerde ki adet endotermik pik
gtzlendi. Bu piklerden birincis: Bi-Te-C'den olusan ((Bi=-Te-0}.41)
stokiyometrisi bilinmeyen fazin erime ncktasina aittir. 0.143
mpol! kesrine kadar clan arahiktak! Ikincl endotermik plk Ise ar -
tamdaki henliz tepkimeys girmeyen TaOs'In erime noktas: pikidir.
0.143-0.270 araliginda g¥zlenen tkincl endotermik pikin ise artik
saf TeOyin erime noktasina ait olmadig, olusan yen! ({BI-Te-01_5)
fazinin erime noktas: pikl oclduqunu diagramlardak: tkincl pikin,
saf TeOCx'In erime noktasindan daha yiksek sicakhiklarda ortaya
cikmasindan aniasiimaktadir. Bu aralixtakl DTA/TG calisma so-
nuclar: sakll 3.5-3.8 dadir. Bu drnekler Uzerinde yapilan DTA/TG
sogquma calismalarinda da, daha oOnce gizienen piklerin yaklasik
aym sicakhklarda ekzotermik olarak tekrar ortaya gikmas: sekil
3.10'dar da goriuldligi gibl bu plklerin erime pikler: olmas: ola-
sthigine artirmaktadicr. Bu araliktakl karisimlarin yapilan termal
Iincelemelerinden elde edilen sonuclar tablo 3.6 'da bir arada ve-

rilmaktedir,

Tablo 2.6. 0.000 {Xg, < 0.273 araligr DTA/TG veriler:,

293

XBI o 1. Endotermik Pik 2 Endotermik Fik Buharlasma

2v3 Erima MNoktas: [2C1 Erima Noktas: C%C3 Baslagic

(Bi-Ta-0) (B1-Te-Cl,a TeOgz Sicakhigit®c 2

0.010 585.4 - 78.2 8OC.0D
0.1C00 590.5 - 634 3 7951
0143 585 .8 - SB5.8 780.0
0.200 585 .8 6351 - B36.6

0.250 563.3 6438 - 840.3
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Sekil 3.5.XE‘203»- 0.010 olan karisimin DTA/TG diagrami.
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Sekil 3.6.)(3'203- 0100 olan karisimin DTA/TG diagrami.
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Sekil 3.7, Xg, 0.143 olan karisirun DTA/TG diagrami.
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sekil 3.8. Xgy,0,= 0.200 olan karisimin DTA/TG diagrami.
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Sekil 3.9. Xg ,05= 0.250 olan karisimin DTA/TG diagram.
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Sekil 3.10. Xg, 04 = 0.250 olan karisimin
DTA/TG diagrami.
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3.2. 0.273 ¢{Xp, 5046 0-471 Arahg:

Bu bdlgede 600°C'dek| tepkimelarde Uridnlerin XRD incelemealer: saf
bir Uridnidn olusmadigini gdsterdl.

700°C 'de yapilan tepkimelerde Ise yansima desenl bizmuttriok-
sitin tetragonal fazina [B-Biz0O45 ) benzeyen, ancak yansima pro-
filleri kristallenmenin tamamlanmadi§in: gésteren toz desenleri

elde edildi. Fakat bu desenler degerlendirilecek kalitede cegild:.

Sicaklik 750°C'ye yUksealitiidiginde tepkime lrlnlerinin hepsinin
E-Bia05 tipinde kristallenen bir kau cbzelt! bdigesine ait ol-
dugu XRD Incelemes! sonucunda tespit edildi. Elde edilen bitin
Urlnierin toz desenleri tam clarak tetragenal kristal sistemin-
de Indislendl. Bu bdlgede yer alan ve 750°C ‘de 48 saat firin-
lanan Urinlerin |( XB,203-0.375. 0.444 } toz desenlerl ve verile-
ri siras: ile seklil 3.11-3.12'de ve tablo 3.7-3.8'dedir.

750°C dek| firiniamalardan elde edilen bu bBigeye alt tetragonal
kristal sistemdek! hiicre parametreler!, table 3.9"da toplu olarak
verilmektedir. Mo! kesirierine karsihik birim hlcre parametrele-
rindeki degis'm, sekli 3.13'dekl ve sekil 3.14"dek! grafiklerde
gériilmektedir. Hicre parametrelerindeki degisim grafigine ba-
kilacak clursa blzmut miktar) arttitkca a ve ¢ parametrelerinde
de artis oldugu g8rlimektedir; bu da kat: c8zeltinin varligina bir
Isarettir. Hicrenin eklenen bizmut miktarina bagly olarak ¢ yd-
niinde blyUdugl tespit ediimektedir. Bélgeye alt 750°Cdek: fi-
rinlama Urinlerinin toz desenleri ve verilert Ek-2'de birarada

verllmektedir.
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Table 3.9, 0.273 {Xgi,04¢0.477 Arahdr Hlcre Parametreler!.

X@is05 Hicre parametralar: (750 C ) Hiicre parametreleri{ B50°C)

alf1 c(R1 vIAR a [R] c(®R) vIAE:
0.273 7.766 5719 344 964 - -
0.300 7.780 5.705 345.428 7.768 5.759 347 622
0.315 7.787 5.706 346.067 7.767 5.765 347.932
0.333 7.782 5.718  346.424 7.769 5769 348.270
0.364 7791 5717 347061 7.771 5776 348.853
0.375 7.783 5,734  347.357 7.764 5791 349176
0.380 7.789 5.727 347.516 7777 5.774  349.257
0.429 7.764 5767 347.757 7.772  5.784 349501
0.438 7.777 5.769 349 268 7.780 5.788 350.413
0.444 7.773  5.773 34809135 7.778  5.794 350.594
0.449 7.778 5779 349686 7.777  5.793  350.449
0.456 7.779 5778  1349.766 7.772 5797 350.248
0.462 7.780 5.788  350.455 7.778 5796 350.683
0.467 7.780 5.783  350.071 7.782 5798 351.096
0.471 7.785 5.793  351.155 7.778 5.798 350 .862

Sicaklik 850%C'ye yukseltlldiginde 0.273 karisiminin buharlas-
tigr gdzienirken diger karisimlar yine B-BioOs tipinde indislene-
nebilmektedir, Bu bblgede yer alan ve 850°C 'de 48 saat firinlanan
Xgioo5%0.375, 0.444 Urdnlerinin toz desenlers ve veriler! siras
e sekil 3.15 3 16'da ve tahlo 3.10-3.11 dedir.

850°C 'deki firinlamalarda elde edilen ve tetragonal sisteminde
kristallenen Uridnlerin hilcre parameatreier! tablo-3.9'da toplu o-
larak verilmektedir. Hicre parametrelerinin mol kesirlerine gbre
degisimi sekil 3.17'de ve sekil 3.18'de gtrUlmektedir. Sekle gs-
re eklenen bizmut miktar: artikca a ve ¢ parametraler: de artis
gostermektedir. Bu artis a pararmetresinde ¢ paramatresine go-

re cok azdir.

Blgeye alt 850°C deki firinlama Urbnlerinin toz desenler: va bun-

lara alt veriler Ek-3 'de hiraraca veriimektedir.
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Eu hbélgeden alinan Brneklerin kimyasal analiz sonuclar: 15e table
3.12.2 ve b'dedir.

Table 312.a. 0.273 ¢ Xg, € 0.471 arahigy kimyasal analiz sanuglar:,
Bio04 g ¥

Xg, 293 Bizmut (g) )
Teorik  Dueneyssl X Standart Sapma X Bagil Hats

0.300 0.0469  0.0.46! 1.41.107% 1.71

0.333  0.0187 0.0182 8.17.1075 2.67

0.357 0.0693  0.0685 1411074 1.15

0.466 0.0163 0.0158 163.1074 3.07

0.471  0.0363  0.0357 2.16.10-4 1.65

M: 4

Table 312k, 0.273 ¢ 151203‘0-471 aral @1 kimyasal analiz sonucglari.

Xg, 203 Toplam Tellur (g)
Teorik Deneysel X Standart Sspma X Samil Hata

0.300 0.0334 c.0327 261074 2.09

0.333 0.0114 0.0108 216104 4.39

0.357 0.038 0.037M L4140 2.62

0,466 0.0132 0.0129 2.16.107% 2.27

0.471 0.025 0.019 8.17.10°° 4.80
Nid

Bu sdlgede yapilantermalincelemeler de 820°C ye kadar Urinle-
rin herhangi bir termal degisiklige ugramadi@in: glstermektedir

Bu béloedeki XE‘203=0.2?3 ve 0.333 clan drneklerier DTA/TG diya-
qramlar: sekil 3.19 ve 3.20" dedir. Bdigede yapilan DTA/TG ince-
lemelerinde ikl erdotermik pik gézlend . DTA/TG seguma incele-
meler nde sekil 3.21 ve 3.72 de g8rifddgu qibi mol kesirler) 0.333
ve 0.455 olan drneklerde airincl pikin tetragoralden faz dinisim
otki, txirzt oikin 1se olusan bu fazin erire plkl oldugu anla-
stlmaktadir. Tetragoral fazdan kararsiz ylUksek sicakhk fazina dé-
niisen draedin bu fazimin tespit Igin faz dénidsdm sicakhifinda

yaprlarn anl sofutma islemlerinden sonra faz oda s caxhigirda ka-
runamadidindan bu fazin kristal sisteml belirlenmemistir. Madde-
lerin TG clagramlar: maddenin erirken hizla suhariastiging ghster-

mekted r.
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Bilgenin termografik sonuglar toplu olarak tablo 3.13°de g8rll-
mektedir. Bu aralhiktakl difer &rneklerin DTA/TG diagramlar: Ek
-4 dedir.

Takle 2393, C.273 ¢ xﬂlzoag 0.471 Arahg termografik senuclar

Xgi,04 1_Endnt;rmik 2.Endotermik Buharlagma Sicakiig:
ik £°C1 Fik C°C 1] oo

0.273 826.0 B46.0 B850.2

0.332 az2a8.6 881.9 8g1.©

0.375 82861 887.3 887.3

0.e5% 835.4 8299.2 899.3

0.487 834.3 304 .2 9042
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Sakll 3,11, 750°C dak! tepkimeden elde edilen XE,E%-O.E?!':'IP toz desenl.

Tablo 3.7, 750°C 'deki tepkimeden elde edilen Xa.zoa-l].:!?ﬁ'lr XRD veriler!.

I"(Iu egu: ern-_-u h K I dg&z[m dh-ll_ﬁ]
100 13.83 13.84 2 0 1 3.221 3.22C
17 15.56 15.58 0o o 2 2.870 2.867
35 16.25 16.25 2 2 0 2,751 2.751
37 22.83 22.83 2 2 £ 1.984 1.985
10 23.31 23.3:¢ 4 0 0 1.946 1.945
26 26.66 26.67 2 0 3 1.716 1.715
35 ™ 27.55 4 2 1 1.665 1.665
13 28.57 28.58 4 0 2 1.61C 1.610
2 32.91 32.50 o o0 4 1.433 1.433
& 34.05 34.04 4 4 0 1.372 1.375
12 36.77 36.76 4 2 3 1.286 1.286
9 37.30 37.29 2 2 4 1.271 1.271
18 38.45 38.45 3 1 4 1.238 1.238
19 41.87 41.86 4 0 4 1.152 1.154
12 42,92 42,92 6 2 2 1.131 1.130
11 44 .42 44 .44 Z 0 5 1.10GC 1.100
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Sekil 3.12 750°C'deks tepkimeden elde edilen Xgi,0520.444 ln toz desent.

Table 3.8.750°C dek! tepkimeden elde edilen X1 505=0.444°Un XRD veriler:.

171 e e h k I d d

o goz nes ga=[ 4] hes [ &)
2 11.42 11.43 2 0 0 3.888 3.887
100 13.80 13.82 2 0 1 3.227 3.224
19 15.45 15.47 o 0 2 2.889 2.886
28 16.26 16.27 2 2 0 2.750 Z.748
26 22.76 22.76 2 2 2 1.950 1.990
10 23.35 23.335 4 0 0 1.943 1.845
16 26.53 26.52 2 0 3 1.724 1.724
21 27,56 27.56 4 2 1 1.664 1.664
g 28.54 28.54 4 0 2z 1.612 1.612
2 29.25 29.24 2 2 3 1.576 1.576
2 32.26 32.25 o 0 4 1.443 1.442
2 34.25 34.29 4 3 2 1.368 1.368
& 35.67 36.66 4 2 3 1.289 1.290
3 37.07 37.06 2 2 4 1.277 1.277
4 37.54 37.53 6 0 1 1.264 1.264
4 41.66 41,65 6 3 0 1.158 1.158
9 42,91 42.93 6 2 2 1.131 1.130
4 44,08 44,09 2 0 5 1.1 1.106
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Sekil 3.13.0.2?3()(3,203{0.4?1 arahginda 750%C'de eide edilen kat

clzeltinin hidcre parametrelerinin mol kesrine bagl grafhgl.
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Sekil 3.14. 0.273 {Xg, o, < 0.471 arahQinda 750°C de elde adilen kat

ctzeltinin birim hicre hacminin mol kesrine bagli grafig,
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Sekil 3.15.850°C'dek! tepkimeden elde edilen Xg1205=0.375"1n toz desenl.

Tablo 3.10.850°C deki tepkimedan elde edilen XB|203-0,375'|n XRD variler:.

I;In egn‘:az Bhes n k I dg&ztﬁ] dh-ll:m
100 13.684 13.83 2 0 1 3.219 3.220
22 15.52 15.51 0 a 2 2.878 2,879
27 16.30 16.28 2 2 0 2.744 2,746
32 22.80 22.80 2 2 2 1.987 1.967
22 23.37 23.36 4 0 a0 1.5941 1.942
18 26.58 26.58 2 0 3 1.721 1.721
34 Z27.58 27.59 4 2 1 1.663 1.663
8 28.57 2B.57 4 0 2 1.610 1.610
2 32.33 32.534 ] 0 4 1.440 1.439
6 36.72 36,72 4 2 3 1.288 1.288
2 37.14 37.15 2 2 4 1.275 1.275
4 37.56 37.57 6 0 1 1.263 1.263
13 41.74 41.75 < 0o 4 1.156 1.156
9 42.98 42,98 6 2 2 1.129 1,120
& 44,24 44 22 2 1] 5 1,104 1.104
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Sekil 3,16 850° C'dek) tepkimeden elde edilen Xg, 203=0.444°Un 1oz desenl.

Tahblo 3.11 .850°C'dek| tepkimeden eide edilen XBi50470-444%0n XRO veriler!.

I*fl-:s egbz ghas h k dgoztﬂ’,‘ cne-;[_ﬁ;
100 13.79 13.80 2 0 1 3.229 3.229
28 15.42 15.41 o o 2 2.897 2.897
30 16.26 16.26 2 2 0 2.750 2.750
29 22.72 22.71 2 2 2 1.9494 1,999
2 43.33 23.33 4 0 0 1.945 1.644
31 26.44 26 .44 2 0 3 1.72% 1.72%
41 27.53 Z7.54 4 2 1 1.666 1.665
o 28.48 28.49 4 4 2 1.614 1.614
4] 32.13 32.12 g o 4 1.4468 1. 448
7 36,58 36.548 < 2 3 1.292 1.292
5 37.50 37.50 6 0 1 1.265 1.268
7 38.77 38,77 & 2 0 1.430 1.229
1 41.55 41 .53 4 0 4 1.161 1.161
13 2.87 42.87 & 2 2 1.132 1.132
<] 43.89 43.91 2 0 5 1.110 1.110



a,c LR

Birim hucre sabitler:

-4 4-

y=7.745+47.138.107 %% p=0 g7

S_Tﬁl’l% o e a ¥=5.700+0.207x R=0.957

025 030 035 0.40 (.45 050
x‘l:ﬂ:

Sekil 3,17, 0.??3415,1@__‘5 7.471 araliginda 850°C'de elde =dilen kati

ctzeltinin hucre parametrelerinin maol kesrine baglhr grafigl.



Birim hucre hacmi v [R3;

355.001
354.001
353.000
352001
351.001
350 001
349.001
348001
347.001
346.001

—45-

sk da

il d

345001 1

344.001
343.001

= y=342.01418.786x R=0.9886

—

O e
’nu&_ﬁg—r

025

030 035 040 0.45 0.50

Sekil 3.18.0.273 (X, o € 0.471 araliginda B50°C'de elde adilen kat

cizeltinin oirim hiecre hacminin maol kesrine kagh grafigi.
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Sekil 3.19 Xg 203" 0.273 olan Urunin DTA/TG diagram:.

e
g

DTA

] -
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- ! ! H
v ¥ "\1“ i L f
Brg g ¥ L
¥
E— [ E— T
= b 1 730 o P
Ty F e
tEa" woJd

Sekil 3.20. Xg,_ ©a= 0.333 clar irundin DTA/TG diagram:.
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sekil 3.21. Xg, ,0,= 0.323 olan Urinin ger scguman
DTA/TG diagrami.
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473 5ag 719 LE0 S50
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Sekil 3.22 . Xg,, 05 0.455 vlan drinin ger sofumah

DTASTG

diagrami,
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3.3. 0.471 < Xg,,04 ¢ 0.615 Arahg

Bu bdlgede 800°C ve 700°C de yapilan tepkimelerin hicbirisinds
yenl bhir ULrln elde edilemed!.

750°C sicakhigindakl 1s1! islermnden elde edilen Yrneklerin toz de-
senl verilerinden ortoromblk bir sistem ve yaninda yeni faz(lar)
bulundugu g8ruldl. Fakat bu fazllar) literatdrde billnen fazlar
dan birl degildi.

850°C 'de elde edilan érneklarin toz desen verilerinden ortorom-
bik kristal sisteminde bir kristal ve onun yaninda muhtemelen
B-B1,05 tipinde 1kinci bir fazin cldugu disiniimektedir. Bu faz-
larin dridn Igindekl miktarlar) baslangic karisimiarinin durumu-
na gdre azalmakta veya artmaktadir. Bu bdlgede yer alan (X
B.,0450.500 - 0.583) Urinlerin toz desenler: ve verileri siras:ile
sek|l 3.23-3.27 de ve tablo 3.14-3 .18 'dedir. Ortorombik birim hic-
re parameatreler! tablo-3.19da, birim hucre parametreferinin mol
kesirlerine gére deglisim! sekil 3.28'de ve sekil 3.29'dakl gra-
fiklerdedir. Hdcre parametrelerindeki deQisim grafigine bakilacak
olursa artan bizmut miktariyia a, b ve c parametrelerinde artis
oldugu géridlmektedir. a ve b parametresindekl artis ¢ paramet-
resl ile karsilastirilacak olursa cok azdir. Hicre brzmut mikta-

rina bagl: olarak yine ¢ y8nlUnde blUyUmektedir.

Tablo 3.19 . C.471 { Xg,,0,¢ 0615 Araiginda 850°C'de elde

edifen kat: cdzeltinin hicre parametreler.

Xgi,04 Hicre parametreler:

a [K] b [ &1 c [A) v LR
0.500 16.620 5 566 11.636 1076.638
0.529 16.904 5.635 11.825 1126.641
0.533 16.922 5.618 11.792 1121190
0.538 16.933 5.621 11.803 1123.583

0.583 17.147 5.690 11,966 Ne7.677
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Yapilan DTA/TG calismalarinda bir #ncekl b8limde garllen 1ki
endctermik pik bu bélgede de gBzlendi, Sekil 3.30 ve 3.31'de
g8riuldugid gibl btlgede olusan karisimin, bir #nceki bdigedek|
gibl yaklasik 843°C civarinda verdigl endotermik pikden yine ka-
rarsiz ylksek sicaklik fazina dénUstigi tespit edildi. lkinci pik
ise clusan bu fazin erime opikidir. Yine bu b&lgede Urlnlerin e
rimesi Ile birlikte buharlasmaya basladigr TG egrilerinden gdril-
mektedir. Bolgenin termografik scnuglars topilu colarak table 3.20°
de gbrllmektedir. Bu aralixtak| diger bBrneklerin DTA/TG drag-

ramlar: Ek-5"de oir arada veriimistir.

Tablo 3.20.0.471 < Xg,,0,< 0.615 Aralg termografik sonuclar:.

Xgi,04 - Endotermik 2 Endotermik Buhariasma
Pk [OC2 Pik [PC 1 Baslangic Sicaklhig: (2]
0.500 842 .3 914 1 914 1
0.529 842 1 9201 9201
0.523 840 1 920.0 920.0
0.538 845.5 926 .6 926.6
0.583 8459 927.5 927.5
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® : Ortorombik faza ait yansima
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Sekll 3.23 .850°C deki tepkimeden elde edilen Xe,z%zD.SOO In toz desenl.

Tablo 3.14.850° Cdek! tepkimeden elde edilen Xgi,04=0.500"Un XRD veriler!.

l;Ia egnz ehnﬁ n « l dgdz[ﬂ dh.s[m
a3 13.67 13.68 3 1 2 3.257 3.254 =
100 14.02 14.02 a0 2 3.17¢ 3.177 -
13 15.35 15.35 0 a0 4 2.909 2.905 «
£0 15.58 5.59 1 a 4 2.866 2.865
20 16.21 16.20 i 1 3 2.759 2.759
6 16.45 2.719
14 16.75 16.75 2 Z.672 2.671®
15 22.63 22.62 3 5 2.001 2.002w
21 23.05 1.967
24 23.23 1.951
10 23.89 1.801
11 26.41 1.73
19 26.95 26985 3 2 &8 1.699 1.650 »
28 27.46 27.514 g O 3 1.66E 1.667 @
14 28.01 27996 2 3 3 1.640 1.641 e
20 23,39 2B.38¢ 5 3 0 1.61% 1.620 »
16 29.15 1.581
14 36,54 36,535 Z 4 3 L.263 1.204 »
10 37.33 A7.439 12 1 3 1.270 1.270 e



-51-

Tablo 3.14'Un devami.

1 e 5] h  k
o goz nes
15 37.65
13 38.58 38.56 g 0
6 39.69 39.68 g 1
7 42.55 42.56 3 0
9 43.88 43.90 1 3
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& : Ortorombik faza alt yansima
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Sekll 3,24 850°C dekl tepkimeden elde edilen Xy 504=0.529'un toz desenl.

Tablo 315 850° C'gek' tepkimeden elde edilen Xg 203-0.52%°un XRD veriler:.

lﬁIo egnr @"Iﬂﬁ h k l dgoz[m dha-sl..ﬂ.‘l
100 15,48 13.48 3 1 2 3.302 3.304 e
86 13.62 13.79 3 0 3 3.224 3.2208
7 12,10 5.10 u o 4 2.933 2.956 ¢
8 15.4¢ 15.40 5 1 0 2.89¢8 2.899 «
37 15,96 15.95 3 1 3 2.800 2.80Ze
8 16.24 2.753
7 16.54 16.53 1 2 1 2.705 2.705 -
a7 42,45 Lo 47 4 2 3 2.016 2.015 =
41 23,07 Z3.08 & 2 1 1.965 1.964 »
+] 23.69 23.67 3 2 4 1.91& 1.910 »
31 26.09 26,08 2 3 2 1.751 1.721 »
9 26.74 1.711
30 &7 A6 27,27 1 o 7 1.681 1.6B81 =
6 27.86 27 .65 4 3 2 1.648 L.645 @
19 2B. 20 28.20 5 i & 1.630 1.625 =
=] 28.98 28.99 2 1 7 1.589 L.OHS »
5 31.80 1.461
4 32.57 32.54 L o 3 1.43C 1.431 @
5 36.32 36 .3z 13 0 a 1.300 1.300



Table 3.15'Iin devami.
171
[=]

s WS

Bqd-z Bh-n h k I gozlAan dhnsim
36.62 36,61 2 4 3 1.291 1.291 =
J7.15 37.16 6 1 B8 1.275 1.275 »
37.45 37.48 4 4 3 1,266 1265w
36.47 1.238

39,50 39.51 704 1 1.210 1.210 -



-54-

Il -
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Sekil 3.25.850%C dek| tepkimedan elde edilen Xgia0y=0.533"Un toz deseni.

Tablo 3.16 B5Q0°C'dek! tapkimeden =ide edilen Xa,203=0.533 Un XRAD variiary

/1 e - h k td d
o

plz has gozlAd hesi.&]
100 13.50 3.50 3 1 2 3.297 3,299 =
72 13.83 13.81 3 0 3 3.222 3,220
29 15.14 15.14 D 0o 4 2,948 2,949 &
a 15.42 15.40 5 1 O 2.897 2.690 e
35 15.96 15.48 3 1 3 2,795 2.797 »
B 16,30 16.30 & 0 1 2.743 2793w
B 16.56% 15.59 1 2 1 2,696 2.697 »
28 22.43 22.42 1 2 4 2,018 £.01%
37 23.07 23.07 o 0 ¢ 1.965 1.965 »
& 23.78 1,509
22 26.17 26,17 2 2 2 1.744 1.746 »
10 26,78 1.708
42 7.35 27 .38 1 o 7 1.676 1.676 8
9 47.593 27.92 4 3 2 1.644 l.6t) @
i8 26.26 28.26 5 1 6 1.626 1.626m
4 29.02 1.587
7 31.87 1.458
6 33.95 35.95 a3 4 1.379, 1.37%»
11 G605 36,25 9 2 5 1.302 i 2.
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Tablo 3.18'nin devami.

dthtm dh.ltﬂ
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Sekil 3.26 850°C 'dek! tepkimeden elde edilen Xgiy 0y =0.538'In toz deseni.

Tablo 3.17.850°C'dekl tepkimeden elde adilan Xg1p 04 =0.538'in XRD veriler!.

Ijla egaz ehas h k I dguz[ﬂ] dh-;[ﬁ]
86 13.50 13.49 3 1 2 3.297 3.301 »
100 13.81 13.80 i o0 3 3.225 3.227 »
23 15.14 15.13 0O 0 4 2.949 2.9091»
10 15.40 15.39 5 1 0 2.899 2.9500 @
29 15.96 15.97 3 1 3 2.797 2.799 »
9 16.29 16.25 6 0 1 2.745 2.744 @
8 16.59 16.58 1 2 1 2.696 Z2.699»
-~} 22.44 22.40 1 2 4 2.017 2,020 w
46 23.05 23.05 0 0 6 1.967 1.967
9 23.76 1.911
16 26.14 26.15 e 3 2 1,748 1.747 »
11 26.76. 1.710
23 27.32 27.32 1 7 1.677 1.678
7 27.90 27.91 4 3 2 1.645 1.645»
13 28.20 28.23 a 1 6 1.62% 1.628
10 28.98 1.589
2 31.80 31.79 1 3 5 1.461 l.462 w
2 32.35 1.431
5 3¥6.22 36.22 g 2 5 1.303 1.303w
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Tablo 3.17'nin devams.

I/Io Bgdz Bﬂ-s h k F dguz[ﬁ'] dhel[ﬂ
13 37.36. 37.38 0 4 4 1.269 1.268
4. 38.48 38.48 3 4 4 1.237 1.237 »
4 39.52 39.52 8 0 B8 1,210 1.210 @
6 42.57 42.57 11 3 3 1.138 1.13¢ »
7. 43.61 45.61 1 5 1 1.116 1.116 &



® : Ortorombik faza alt yansima

Sekil 3.27.850°C 'deki tepkimeden elde edilen KB,E%=O.583'UH toz deseni.

Tablo 3.18.850°C dek| tepkimeden elde edilen X, 03-0_533'Un XRD veriler!.

I/Io Bgdz ann: h k l dguzl’.ﬂ‘.‘l dh--[ﬂ:l

100 13.63 13.62 3 0 3 3.268 3.271
10 15.22 15.20 5 1 0 2.93 2.937 »
13 15.82 15.82 e 0O 4 2.825 2.824 »
9 16,08 16.08 6 0 1 2.779 2.779 =
9 16.38 16.37 1 2 1 2.730 2,732 .
1 22.72 22.72 o 0 6 1.994 1.994 »
21 22.97 1.972
9 23.55 1.927

12 26.55 26.53 4 1 6 1.723 1,723 »
g 27.24 7.2 72 3 1.662 1.683m
3| 27.66 27.64 5 3 0 1.659 1.650
B 28,12 1.634
7 28.79 268.78 5 3 2 1.569 1.59% @
4 36.99 36.99 2 1 9 1.280 1.260 »
7 37.47 37.26 o 3 0 1.272 1.272 %
1 38.27 38.27 1 2 4 1.245 1.243
3 39.40 39.41 & 4 3 1.213 1.213 »
3 42.18 42,18 3 1 10 1.147 1.147 »
3 43.54 43.54 4 4 & 1.118 1.118



Birtm hiucre =abitler1 a,b,o [R1]
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¥=4.856+1.436x

R=0.967

R=0.967

R=0.966

049 0.5] (1.53

.35

0.57

.59

x.l=03

Sekil 3.28.0.471 < Xg,_o. < 0.615 araliginda 850°C'de elde edilen kau

cbzeltinia hilcre parametralarinin maol kesrire bagh grafigl.



Birim hiUcre hacms v [ R33
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1140001
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1020001
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1 =

']4-- sl

4
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0.49 0.51 0.5 .55 0.57 0,59

Xa10,

Sekil 3.29. 0.471 < Xg, o, ¢ 0.8°5 araliginda §50° C'de elde edilen kat:

chzeltinin nirim hicre hasminin mol kesrine bagl grafigr.
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Sekil 3.30.Xg,,0,= 0.533 olan karisimin DTA/TG grafigl.

(]

Sekil 3'31‘xﬂizﬂ =

.583 olar karisimin DTA/TG grafigi.
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3.4. 0.615  Xg,205€ 0.857 Arahg

Bu arahktak: karmisimlarin 750°C'nin altindakl tepkimelarinden
kristal sistem: bilineni belirli bir driin elde edilemedi( Bi-Te-0),3).
Sicakhik artirildiginda 8-BigO3 tipindekl kati cdzelt! bdlges| elde
edllebildl. Xg, ,0,=0.636 ve 0.857 clan 750°C'dek! 1511 Islem ile
elde edilen Urlnlere alt toz desenler| ve verlleri siras) |le sekil
-3.32, 3.33'de , tablo 3.21 ve 3.22" dedir.

750°C'dek! 151l Islem sonucu olusan 8-Bio,04 tipindeki kati c8-
zelti bélgesinin birim hiicre (a) degerler: tablo 3.23'dedir. Hiic-
re parametresinin ve birim hiicre hacminin mol kesirlerine gire
defgisim grafikleri Ise siras) Ile sekil-3.34'deve sekil- 3,35 dedir.
Hlucre parametresindeki deglsim grafigine bakilacak olursa biz-

mut miktar) arttikca birim hicre boyutu , buna bagl: olarakta hic

renin hacm! de bUyUmektedir. Bdigeye ait 750°C 'dek! tepkime
Urinlerinin toz desenler! ve bunlara alt veriler Ek-6'da birara-

da veriimektedir.

Tablo-3.23. 0.615 {Xg,_ o.£0.857 Araliginda elde edilen kat
81504

ctzelt! bdigesinin hlicre parametrelar|.

X@gi504 Hucre parametreleri (750°C) Hicre parametreleri{ 850°C)

a [A] v R3] a [£1 V(R
0.615 5.505 166.846 5.503 166.684
0.636 5.507 167.071 5.505 186.846
0.643 5.508 167.147 5.5086 166.902
0.692 5.513 167.586 5.507 167.071
0.700 5.514 167.732 5.513 167 586
0.714 5.514 167.733 5.518 168.085
0.727 5.817 168.009 5.516 167.896
0.750 5.521 168.301 5.520 168.217
0.778 5.525 168.739 5.522 168.380
0.786 5524 168.635 5.523 168.469
0.800 5.522 168.388 5.524 168.639
0.824 5.528 168.987 5.526 168.815
0.833 5.529 169.098 5.528 168.985

0.857 5.533 169.460 5.529 169100
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Sicaklik 850°C'ye ¢ikarildiginda yine 8-Biz05 tipindekl kati c¥-
zelt! b#lges'nin varligini korudugu gbrUlmektedir. Bu sicaklikta
elde edilen Urlnlerin { Xg,,o,=0.636, 0.857 ) toz desenler! ve
variler: siras: 1le sekil 3. 38,3 .37'de ve tablo 3.24, 3.25'dedir.
B50°C dekl 1si] islem Ile elde edilen katy cbzelti bélgesinin birim
hilcre boyutundaki degisim table 3.23'de verilmektedir. Bu kat
cHzelt! bilgesindekl birim hicre parametrelerindeki degisim sekil
-3.38 de ve sekll 3.39'da gérudlmektedir. ligill sekillere bak: -
lacak olursa a parametresinin eklenzn bizmut miktar: ile arttig
delayisiyla da hiUcre hacminin arttiqr gérilmektedir, 850 °C ‘dek:
firinlama UriUnlerinin tez desenleri ve bunlara alt veriler Ek-

7' de birarada verilmektedir.

Bu bHigede Xgipo4 =0.727 ve 0.800 olan brneklerin kimyasal
anallz sonuclary tablo 3.26 dadir.

Tablo 3.26. 0.615 £ XBIEDJ\(O'SS? bdigesl kimyasal analiz sonuclar:.

Bizmut {']

xﬂ'!oa, Teorik Deneysel X Standart Sapma X Bagil Hata
0.727 0.0304 0.0295 216.107% 2.86
0.800 0.0334 0.0327 |.4|.IO_4 2.0

Toplam Tellur (g}
0.727  0.0035 0.0034 8.16.1075 2.85
0.800 0.0025 0.0024 |.53.10-‘ 4.00

M:a

S8u aralikta 750°C 'de 48 saat 131l i1slem uyqulanarak olusturulan
5-Bip04 tipinde kristallenen uUrdrlarin yapilan DTA/TG incele
melerinda ki endotarmik pik gdzlendl. sekil 3.40°da glrllen so-
gqumall DTA/TG incelemelerinde, mo! kesr 0.833 olan Hrnekiekl
birinct plk  tersinir olmayan faz dénilsdm piki, (kinc!t plk Ise
olusan bu ylksek s:cakhik fazinin erime pikidir. 3-Bi205 tipinde
kristallenen drnegin ddnlstUgu bu yeni fazin tespitl 1cin faz dé-
nislm s.cakhoinda yaoilar ani soQutma Is'eminden sonra faz oda
sicaklhiginda korunamad:@indan bu fazin kristal sistem| belirlene-

memistir. Yine tu bnolpade de uridn'arin erimesiyle birlikte bubar-
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lasmaya hasladig TG egrilerinden gé&riimektedir. Bélgenin termo-
graflk sonuclar: toplu olarak tablo 2.27'de veriimektedir. Bu b8l-
gede ki Xg,,0,=0.692 ve 0.750 clan Brneklerin DTA/TG diagram-
lari sekil 3. 41va 2.42 dedir. Bu arabhktaki giger Srneklerin DTA

/TG diagramlar Ek-8'de birarada veriimistir.

Table 3.27. 06158 ¢ xmzcgg 0.857 Arahq termografik sonuglan

XB'E‘_CS 1. Endotermik 2. Endotarmik Bukarlasma
Ptk [9C 2 Pk L[9C 2 Baslangic Sicakhgi[9C]
0.692 8456 982.3 965.3
0.750 829 4 9231 Q47 1
0.786 823.2 921.9 922.0

0.833 a13.2 915.8 9231




~B5-

LES I

40 —

xn; \

zn—l. LJ } . *

10 — Ih“'hl " j ‘ FJ
n;mvrimﬂﬂrﬂm '|'I'I‘I'I'|—I'I'I'I'I'|'I'I'|"I'P'I'I’Tr‘r'r1"|
H

Sekil 3.32 750°C'dekl tepkimedan alde edilen Xgip03=0.8368'nin toz desen:.

Table 3.21 750°C’dek! tepkimeden elde edilen Xg1,04=0.636'nin XRD veriler:.

I;hl egcz Bhll n x ! dgﬁztﬁﬂ dhna[‘n
100 14.01 14.01 1 1 1 3.180 3.179
32 16,23 16,24 2 0 0 2.754 2.783
p 22,30 23,30 2 2 1 1.547 1.947
30 27.63 27.63 3 1 1 1.660 1.660
10 28.98 28.97 2 2z 2 1.58%9 1.358%
12 a7.56 37.56 3 3 1 1.263 1.263
16 38.71 3BT 4 2 0 1.231 1.231
7 42,24 43,2 4 =z 2 1.124 1.124
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Sekil 3.33 750°C'dek! tepkimader elde edilen XBI;C‘_;"‘O-ES?I""“ toz desenl.

Tablo 2.22 750°C 'dek: tepkimeden aide sdilen X1y 03 =0.857'nin XRAD veriler:.

U'Iu di; ehe.s h k | dgb:tm :Ihcsli.a?]
100 13.96 13.95 1 1 1 3.181 2.194
bl 16.16 16, 1€ 2 0 0 2. 766 2.766
<1 23.18 23.18 2 2 0 1.95¢6 1,956
47 27.49 27.49. 3 1 1 1.668 1.668
12 28.82 20.82 . 2 2 1.597 1.597
7 3.3 37.35 3 3 1 1.26%9 1.269
& 38.50 38.50 4 Z 0 1.237 1.237



Birim hucre sabiti a c &3
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3.565
3555 :
5.545 -
5.535 .
5.525 :
5.515 -

3505 ~—&—

5495 b
5485 -
5475 -

0"

a—"""0

e

T

¥=5.435+40_113x

5465
0.640

Sekil

065 0.70

cHzeltimin hilcre parametralazrinin mol kesrine bagl

0.75 0.80 0.85 0.90

X 2023

3.34.0.615 { Xg,,0,€ 0.857 araliginda 750° C'de elde edilen kat

grafigl.



Birim hUcre haomi v [ R33

-BB-

172,001 —
171,001 - |
0001 -

169.001 : . T
168,001 - __—-5""

167001 1 __g——®F y=160.450+10.369x  R=0.987 |
166,001

165,001

SRR N

164 G0
0,60 (.65 0.7 0.75 (.80 0835 0,90

KBI 203

Sekil 3.35 0.615  Xp,,0,¢ 0.857 araliginda 750°C'de elde edilen kat:

cozeltinin birim hidcre hacminin mol kesrine bagli grafig:.
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Sekil 3,36 .850°C'dek: tepkimeden elde edilen 13,203-0.535'n|r‘- toz desenl.

Tablo3 24 850°Cdek| tepkimeden elds edilen x5|203=0.636'ﬂlr‘- #RD verileri

1 Io egbz Ghns d k I dghzim dh.s[m
100 14.00 14.02 1 1 1 3.181 3.178
38 ib.24 16.25 2 g 0 2.75 2.752
40 23.30 23.31 2 D 1.9497 1.94¢6
31 N 2/ .68 3 1 1 1.656 1.659
10 28.6¢ 28.99 2 2 2 1.589 1.589
2 37.60 37.58 3 3 1 1.262 1.263
13 38,74 3B.73 4 2 0 1.230 1.231
11 43, 24 43,27 A 2 2 1.129 1.123



70 -

o T |"|'!fl|fl'-'l‘i‘|'l| (AL RALARLERL) RARLI RARAS |
b 1a 13 zh 5 30 33 40 45

]

Sekil 3.37.850°Cdekl tepkimeden elde adilan XBio05=0857 'nin toz desen:.

Tabio3.25.850°Cdek tepkimeden eide edilen Xgi,045=0 857 nin XRD veriler!,

I/ Io agdz Ehl! h k I dgb:[ﬁl dhts[ﬁ]
100 13.95 13.95 1 1 1 3. 3.194
26 la.16 i6.16 2 0 0 2. 2.766
26 23.18 23.1% 2 2 0 1.8 1.954
2 27.49 27.50 J 1 1 1.4 1.668
11 2885 26.83 2 2 2 1. 1.597
4 33.84 33.B4 4 0 0 1.3 1.383
& 37,36 37 .36 3 3 1 1.2 1.265
6 38.51 35.51 4 2 0 1.z 1.237
S 43, 4300 4 2 2 1. 1.129




Birim hUcre sabit a LR

._?1_

5581 - e -
5571 4 |
5561 - ;
5.551 7 I
5.541 - |
5531 1 |
5.521 1 ==

5511 7 ——
L o——1T =
5501 1

5.481
5471
546]
5451
5.441
5431

B TP T W TR

0.60 0.65 070 075 0.80 0.85 0.90

xnl 203

Sekil 3.38, 0815 { Xg,04€ 0.857 arahginda 850°C 'de elde edilen kau

cizeltinin hilcre parametrelerinin mol kesrine bagli grafigi.
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Birim hlcre haomi V

172.001

_?2_

1710810 4
170,00 4
169,001 ]
les.oul -
167 001 ‘
166,00 ]
165.001

164001

e | /=160.160+10.574%  R=0.980

0.60

63 070 07s (80 0.85 0.90

xﬂl 203

Sekil 339. 0.815 { Xg, g, ¢ 0.857 araliginda 850°C'de eice adilen wan

cozeltinin birim hicre hacmirir mol kasrine bagh grafigi.
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|
‘ 937.3 .
| DTA saguma ogriai | i
: ~ !
|—_——..—-,-A&-WM w_, ~ § ) Mv£ '
! \'*;4.' '—("\ W ¥
! ~ 'P - Lj -
DTA isinma agrimi -5 4

TG i
' I
I - . l‘———f
&0 753 £ 934 LI2C

fene (°21]
Sakil 3.40. xBfaoz' 0.833 olan irlinun geri sogumall
DTA/TG diagrami.
.“_ T T o |
DTA l

e A L
X TG
—_— T
i i
' f
{
“EL £33 | Sl

Sekil 3.41.13,203~ 0.692 olan drundn DTA/TG diagrarm
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Sakil 3,42.)(3'?03- 0.750 clan Uririn DTA/TG diagrami.
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3.5. 0.857 < Xg,505¢ 0.950 Arahg

Bu bdlgede dusUk sicakhklarda yapilan 181l islemlerden belirli bir
irin eide edilemedl ((BI-Te-0),,). 750°C ve 850°C'dekl calis-
malarda I1se 8-B1;03 tipinde kristallenen kati cdzelt: bblge-
sinin varlig) tespit ediidi, KB-203= 0.8B9 olan #rnegin 750°C ve
850°C 'dek: toz desenlerl ve wverilerl seki!-3.43 , 344 ve tablo-
3.28, 3.29'dadir. Elde edilen kat: cdzeltli bodlgesinin birim hicre
degerler: tablo-3.30'da ve mol kesirlerindek! deflisime gbre bi-
rim hlcre parametrelerindek! defisim grafigl ise sekil-3.45-3,
48'dedir. BBlgedek: diger Urtnlerin toz desenler! ve bunlara alt
veriler Ek-9'da bir arada verilmistir.

Tablo-3.30. 0.857 < )(3,2 03( 0.950 Araliginda elde edilen kati

cHzeltinin hilcre parametreleri.

Xg .0, Hicre parametreleri (750°C} Hicre parametreierii 850°C)

a [R1  vVILA a (£ VR3]
0.867 5,535 169.651 5.532  169.322
0.875 5.535 169.656 5,532  169.328
0.889 5,537 169.781 5,533 189.387
0.900 5.536 169.737 5.534 169.479
0.938 5,538 169.899 5536  160.698

Aralig'n DTA/TG Incelemelerinden yine bir &ncekl aralikta gbz-
lenen §-Bis05 fazimin kararsiz yiUksek sicaklhik fazina ddnusdm
yaptigi 690°C civarinda verdigl endotermik pikden anlasiimak-
tadir, Fakat bu dénisim sekil-3.49 dan da gdrdldigl gibi bir 8n-
cekl bélgeye gre daha diusiUk sicaklikta gerceklesmektedir. Olu-
san bu faz 873°C'de erimektedir. Ornegin socgumali DTA /TG ca-
hismasindan katilasmanin 859°C'de tamamlandigr belirlenmistir.
XB,203= 0.889 clan Brnegdin DTA/TG diagramlari sekil -3.50 de
dir. Arahi@r iceren termografik sonuclar table 3.31'de blrarada
verlimektedir.
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Tablo 3.31. 0.B57 < Xg ¢ 0.950 Arahg termografik scnuclar:.

2 O3

KE"EOJ 1. Endotermik 2, Endotermik 3. Endotearmik Buhariasma

Pik [°C 3 Pie LOC ] Pik [(OC ] Baslangic Sial®C)
0.867 §13.8 695.5 902.4 982.6
0.889 619.6 698.2 8821 976.7
0.900 614 .1 6951 879.2 835.3

Bu araliktaki tum drneklerde 614 °C civarinda ortaya cikan en-
gotermik pikin hangl termik olaydan kaynaklandi@r henilz tespit
edilememistir. Tespit icin yapilan ani soQutma calismalarindan da
tam bir sonug alinamarmistir. Fakat bu konudakl arastirmalara
dahe sonrak| calismalarda tekrar farkh ylntemler kullanilarak
devam edilecektir. Bu araliktak: diger &rneklerin DTASTG diag-

ramlari Ek-10'de birarada veriimistir.



-77-

171,
100 —
90 —
80 —
70 —
60 —
50
40 —

30—

20

] b [
10— |
n"T"llrr'f]Tlll|ll‘l_l'1—Illl|ll|||Il!1|l1ll[-lrllll. [vee Illll"I'rTl'l

ip 15 2D 23 ID 35 40

Sekll 3.43.750°C dek! tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.889'un toz deseni.

Tablo 3.28 . 750°C'dek| tepkimeden =lde edilen Xg|204=0.889°un XRD verileri.

!!% egdz ehc: 1 N l dgﬁztﬂﬂ dnlsﬂﬁﬂ
100 13.5%4 13.54 H 1 1 3.195 3.196
41 16.15 16.15 2 0 0 2.767 4.768
44 23.16 23.17 2 2 0 1.957 1.957
a1 27,46 27.47 3 1 1 1.669 1.669
5 28.81 28.80 2 2 2 1.596 1.598
3 33,80 33.81 4 0 o T.d6d 1.3684
8 37.33 37.32 3 3 i 1.270 1.270
8 38.46 38.47 4 2z Q 1.238 1.236
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Sekil 3.44.850°C dek! tepkimeden elde edilen Xg.zoB-O.GBQ'un toz deseni.

Tahlo 3.29 B50°C dek| tepkimeden alde adilen Xﬂ,zoszf).&&g'im XRC verileri,

Iflb egtlz ehes h K l dgbz.‘.ﬂ dhesiﬂe"l
100 13.93 13.94 1 1 1 3.199
¥7 16.14 16,12 2 0 G 2.770
31 23.16 23.17 2 2 0 1.958
36 27.48 Z7.48 3 1 1.668H
4 28_A2 28.81 2 2 2 1.557
3 33.82 32.81 4 O 1} 1.383
i 17,534 37.32 a3 1 1.269
3 35.448 3847 4 2 0 1.237
4 4295 42.97 4 Z 2 1.130




Birim hucre sabiti a [ R3]
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5543 1
5542 1
5541
5 840
5539
5538 o
5537 1
5536

ssas 4

55341
5533 1
5532 4
5531
5.530

y=5.499+4 18610 °x  R=0.892

5520
11,85

Sekil

3.45

095

Xa) 203

0.89 0.9 093

. 0.857 ¢ Xg,,0, < 0850 araliginda 750°C'de elde edllen kati

cizeltinin hiicre parametreierinin mel kesrine bagl grafigl.
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@irim hiore hacmi Vv

-a0-

170.20¢

170,101 -

170.0401 ‘

169901 - P
169.801 R o

169701 - B e

169601 y+166.620+3.491x R=0.948
169.501 -

169,401 —

168301 1

169.201

035 08 0.89 091 0.93 0.95

X150,

Saekil 3.46, 0.B57 ¢ ‘ig,zcs( 0250 arahgirda 75C°C'de elde edilen kats

cbze'tinin birien hicre Pacminin mol kesrine bagli grafigl.
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Sekil 3.47.0.857 < Xg 5, < 03950 araiginds B50°C de elde edilen kat

ctzeltinin hicre parametrelerinrin mol kesrine bagl grafig:.
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Birim hucre hacmi ¥V
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17000 ~—— e

169.90] -

169,801 -

169701 - s

169.601 ~ —

169.50] - e

169.401 - I

169301 - ey 5

69201 e y=164 4B0+5 574x R=0.990 |

169.10] - |

169,001 =

168.90] - 5

168,801 - '

168701 - :

168,601 - - ; - J
0.85 087 %9 0.91 0.93 09%

xﬂ'aoa

Sekil 348, 0.857 ¢ Xg,,0, < 0.950 aralignda 850°C'dselds sdien kan

cdzeltinin birim hicre hacminin mol kesrine bagl grafig .
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DTA soguma egrimi

~. HE%.s
e ]
""_"'""'_“'-\.—F“" fﬁ_-ﬁd\’nb“h,-,a- . .r'\\ lrl...fh-m___-ﬂ. -
¥ ! \ 7 I3
€98, 4 y
did.d — i ’
| DTA 1sinma egrim
| TG
I
ls
j—= T . e —— —p— '|__l4
£20 s £90 1429
TEM2 [°C]
Sekil 3.49.)(3.293- 0.900 clar Urlnin socgumal:
DTA/TG diagrami.
|
DTA soguma sprisl ¢z s i
f s ki
LT T Ty "'“"‘“\;r! T \"}?&wuk? -
iiv.t ERE.L. o - II
! DTA 1sinma sgrisl TTi. !
TG :
|
—
431 31 781 237 Sl
Sak 3.50.}(3|203- 0.889 «clan uriniin sogumal

DTA/TG diagram:.
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3.6. 0.950 { Xg,,0,€ 1-000 Aralg:

Bu bblgede B600°C we 700°C'de yapilan tepkimelerin hichirinde
indislenebilen yen! oir lirin elde edilemedi. 750°C de ise @-Bi_04
fazimin yaninda literaturde bilinen fazlara benzemeyen yen: bir faz-
in f[BI—Te—D)“SJ varlgi tespit adildi. xs,zoa--o.g?o va 0.990 clan
drneklerin XRD toz desenler! siras) ile sekil 3.51,3.52'de ve ve-
riler! de tablo 3.32, 3.337dedir,

Bu bidigede 850°C'de yapilar tepkimeler sonucunda da yine
w-B1203 faz'nin yarinda literatiirde bilinren hicbhir faza benze-
meyen yenl bir fazin {(Br—Te—O]nﬁJ varhi tespit ediidi. Bu bllgede-
ki XB|EC3=0_9?0 ve 0.980 ) drneklerin XRD toz desenler: siras:
lle sekil 3.53, 3.54°de ve verileri de tablc 3.34, 3.35dedir.

Bu bdlgede yapilar DTA/TG calismalarinda sekil 3.55'de glril-
dligu gibl lxa,zoa 0.990) e-HB:205'In ve bilinmeyen fazin, 715.2
C' de $-B1z04 tipinde kristalleren faza d&nlUsuUm yaptigi tespit
edildi. 8-Bio05 tipinde kristalienen faz ise 731°C'de yine dncek:
bélgelarde oldugu qibl yuksek sicaklhik fazina dénlstidgld ve bu
fazin da yaklasik 838°C civarinda genis bir aralikta eridigltes-
oit ed 1-:II.XB‘203=0.950 clarn Yrnegin DTA/TG dlagrami lse se-
kil 3.56°'da gédrlUlmektedir,

Saf a-Bip03 fazinin yapilan gerl soqumall DTA/TG diagram: se
kil 2.57'dedir. Gérildigi gibl w-Bio042 tipinde kristallenen mono-
klinik ¢az, 727.3°C 'de vardigl erdotermik pik ila 5-B1203 tipin-
de xristallenen klLbik faza dbnUsmekte ve Lrun B22.8%C'de eri-
mektedir, Buhariasma naslangic sicakhigindan tdnce [931.2°C ) ya-
pilarn geri sogulma isleminde Urbaln donma sicakhiqe 828.29C o-
larak tespit edildi. Kat: dridnidn sogutulmasina devam edildiginde
E16 . 8°C de & B 203 fazinin 8-Bi203 tipinde kristallenen tetrago-
nal faza dénustdgl ve bu fazinda 604.8°C 'de [ «a-81203 ) bas-
langic fazi olan moncklintk faza ddnUstugd tespit eci'd . Ayrica
0°C -1260°C arasinda yapilan DTA/TG dicdm diagram sekil 3.58
“dadir.
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. ®-81303"e alt yansima

Sekll 3.51.750°C deki tepkimeden elde edilen x3,203-0.9?0‘|n toz desan!.

Taolo 3.32.7509C'delr tepkimeden elde edilen Xg,,c5=0.970"in XRD veriler:.

I"Io egaz Bh.a h k I dgbz[m dhos[ﬁ]
14 12.23 12.22 -1 o 2 .63 3,636 »
30 12.83 12.84 o] 0 2 3.467 3.464
23 13.43 13.42 1 1 1 3.214 3.317 »
100 12,635 13.66 i 2 0 3.262 3,260 &
7 11.95 2.97 C i 2 3.193 3.190 »
12 16.23 2754
55 16.33 16 .54 2 o 0 2.706 2705 -
a 16.92 16,54 o2 - 2.645 BN
S 17.46 17.4% 2 1 0 2.56€ 2. 560 -
11 17 .67 17.68 0 J 1 & 50 5%
g 17.89 17.90 1 1] 2 2.506 2.805
7 18.49 2.428
15 168.76 18.75 i 1 2 2.334 2
7 15 9¢ 19,56 2 2 0 2.205
& 20.7 20.70 1 3 1 2.178 2
] 2000 20,89 2 1 ! 2,080
7 21.14 21.13 1 2 P 2.135 2
LLOne

ka
[ ]
o
1)
S
to
u‘
-
£
]
N
-
[ -
B
3
»



Table 2.32'nin devami.
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[’lo egb: ehcn h k dgﬂztﬂ dh.al:ﬂ]
6 23.73 1.9132
12 24.22 24 .22 1 ©0-4 1.877 1. 677 »
i 24.71 1.842
12 25.80 1.769
11 25.91 25.92 0 3 3 1.762 LT7EL -
14 26.14 1,748
11 26.47 1.727
15 27.37 1.673
13 27,70 1.656
11 27.90 1.645
10 2887 2885 o 2 4 1.595 1.595 »
7 29,44 1.566
7 30.74 1.506
+ a1.1s 1.487
9 1.7z 31,72 1 1 4 1.464 1.464 &
6 33.39 33.39 Z 52 1.39% 1.399 »
5 344 1.267
4] 35.71 35,70 3 2-5 1.315 1.319»
4 J6.71 1.2688
=] 37.28 37.28 4 3-1 1.271 1.271»
3 .67 38.68 ] b-6 1.232 1 200 .
5 40.13 1.183
3 41.07 41.08 50— 3 1.172 1.172
" 43,22 1.124
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B8O — * . a-Bi;03%e ait yansima

Seklr 2.52.750°C deki tepkimeden eide edilen XE|253'G.990.”‘| tozr daseni.

Tablo 2.33 .750°C'dek tepkimader aide ecilen Xg1,0,=0.990%n XAD veriler:.

1"10 Bgo: Bne: h k I dg&z[aﬁ”] dhltLﬁi’]
P 1217 12.1€ 1 o 2 3.651 4,655 e
23 12.7 1<.78 o 02 3,482 3.480 »
34 12,736 13,36 1 1 1 3.331 1.326 -
100 1=.58 13.58 -1 2 o 3.278 3.280 &
31 13.89 13,90 0 1 2 3.207 3,206 e
50 16.50 16.53 2 0D Z.710 2.706 »
8 16.83 16 .83 o 2z 2 2.659 2,639 =
17 7.4l Z.573
10 7.59 2.547
= 7.88 i17.65 1 ] Z Z.911 2,511l e
7 1837 2,440
14 a.65 18.69 2 Z.402
5 1297 19,68 2 C-3 2.254
| 20,568 20.56 L 1 2.190
8 21.04 £1.04 1 2z =z 2.144
f 22 .44 2.017
22 23.02 23.02 2 2 1,368
= 23,66 1.91€
132 24,17 246,17 1 ¥ 3 1 _Af0 1.831l»



Table 3.33Un devam .

e
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]flo goz hes gozi & hesC &7
7 24.62 1.848
10 25.80 25.80 3 1 3 1.766 1.760 »
15 26.00 25.99 3 2 1 1.756 1,727
11 26.4C 1.731
12 27.30 1.6749
8 47 .6E 27 .67 3 Z2-3 1.659 1.650 &
9 27.83 27.84 g5 0 1.649 1,649 &
7 28.83 2885 1 4 -3 1.597 1.596 #
7 29.05 2904 a3 ) 1.586 1.58c &
7 29.40 1.5648
7 30.72 30.7 3 3 0 1.507 1.50t »
8 41.10 31.11 0 5 Z 1.49C 1.490 o
S 31.68 1.466
4 33.02 33.00 3 4 1 1.4912 L4150
o] 23.33 1.401
B q4.86 33.84 3 3 1 .38z 1,385 .
4 34,25 .28 2 4 -4 1.366 L.367 »
8 35.67 35.70 3 2 2 1.320 1.319#
5 de . 03 1.209
- 40.03 40,09 0 5 4 1.197 1.197 =
4 4098 40 .99 5 2-3 L. 174 1.174 »
4 41.98 41.97 3 5 -4 1.151 1.151»
=] 43,13 43,10 1 3 5 1.126 1.227
bl 43.38 43 .40 4 C oz 1.121 1.120 4
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4 & a-B81;05'e ait yansima

Sekil 3.53.850°C dekl tepkimeder elde edllen Kgi,0,=0.970"n tez deseni.

Tablo 3.24 850°C dek tepkimeden elde adilen Xg. 504=0.970%n XRD verileri

I'{Io ggdz ehss n " ! ﬂgd:tﬂ dnlatﬂi
3 12.28 12.29 -1 o 2 3.61% J.61c ®
18 12.89 12,89 0 0 2 3.450 3.452 %
26 17.46 13.46 1 1 1 3.307 3.9 e

100 13,72 13.72 -1 2 0 3.243 3.7 »
34 14.01 14.02 o 1 2 3.180 3177 =
14 15.06 2.96Z
29 16.1 2.741
37 16.57 16.58 2 n 0 2.69% Z2.65%Ce
13 17.51 17,52 2 1 -2 2.55¢ Z. 555 .
8 17.75 17.77 0 3 1 2.5 2523w
7 17.95 17.97 1 -2 Z.45¢ 2,496
9 106,53 18.54 1 3 0 2.422 247,
11 18.81 18.80 1 1 a 2.368 2.385w
B 19,656 ~.288

0,03 0,03 2 2 0 z.0 3 0408
7 20,57 4. 181
7 Al.21 21.20 1 2 2 2.128 U ey ]
7 21.60 2.0
=4 2254 EN S
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Tablo 3.34'Un devami.

I;In eudz ehou h . I t’gl:I-zl:n"J dh-ll:"}
16 23.21 1.952
11 24,730 24,31 1 G 3 1.871 1.870»
15 25.97 1.758
13 26.17 26,17 3 2 -2 1.746 1.746 »
10 26.53 26.52 2 3 1 1.724 1.724 o
7 26 .81 1.707
11 27.58 1.663
7 29.08 1.584
6 25.54 1,962
7 My.7 20.76 2 3 2 1.506 1.506 ®
5] 31.27 31,27 1 0 5 1.483 1.48% «
5 33.49 33.49 2 2-5 1.395 1.305e
4 a5.77 1.31
4 35,87 1.227
5 33.61 1.208
[ 4018 1.1485
3 41.1 1.173
4 42.18 1.147
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L ]

B0 — e . y-Bio03'e alt yansima
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Sekit 3.54 .850°C'dekl tepkimeden elde edilen Xpip05=0990"n toz deseni.

Tablo 3.35.850° C'deki tepkimaden alde edilen Xg)404=0.990"n XRD verileri.

I',ID eqdz eh.! h K l dgﬂx[ﬂ dh!a[m
14 2.30 12.29 -1 g 2 3.614 J.61l6m
21 12.93 12.82 o o 2 3.441 J.44: ®
33 13.50 13.5 1 i 1 3,208 3,200 @

100 13.77 13.77 -1 2 0 3.235 3.235w
3z 14.06 14.086 o 1 2 3.16%9 3. 168 =
13 15.13 2.9%0
30 16.37 2.732
46 16.61 16.61 1 2 1 Z.693 2.600

2] 17.00 2.623
17 17.57 2.581
10 17.77 2.923
9 18,02 18.01 10 2 2.48% 24908
& 19.57 2.418
15 18.97 18.88 1 1 2 2.381 2.380w
6 19.7C 2.284
6 20.10 20.10 b 2 0 2.240 L
L] 20.74 2.170
10 2l.26 21.26 0 i 2 2.123 2.1
g 21,67 =.0B85
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Tablo 3.35'In devami.

I’Io eghz ehll n k I dqazcm dheaEﬁJ
13 22.61 2.003
21 23.24 23.24 2 2 1 1.951 1,951 =
2 24.32 1.870
16 26.02 26.04 3 1 -3 1.755 1.754 w
14 26,23 26.22 3 Z2-1 1.742 1.74% w
12 26.57 26.57 o o 4 1.721 1.721 e
7 26.86 1.704
P 27.50 1.667
13 27.78 1.652
9 28.0C 28.00 3 2 0 1.640 1.640w
10 29.02 1.5687
a 29.25 25.25 o 3 1 1.576 1.576e
7 29.58 1.560
9 30.7¢ 1,905
6 31.30 31.29%9 a2 -4 1. 482 1.465e
£ 33.52 33.52 2 2-5 1.394 1.9 @
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Sekil 3.56. Xg,,04= 0.950 olan karisimin DTA/TG grafigl.
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Sekil 3.58 Saf B1,03'In DTA/TG diagrami.



4. SONUCLAR VE TARTISMA

By cazlismacda hazirlanan 50 baslangic karisim: SO0°C- B509C si-
cakl:klarinda 2 - 84 saat ares) surelerde altin reaks yon kaplar-
inda r=aksiyonlara tabl tutuldu. Eide edilen firinlama drinler:-
nin X-15:nlari toz difraktametrest tle 5°-45%yansima acisy ara-
hginda Blcumlar: ve 25°C - 1350°C arasinda 10°C/dak. iz lle
DTA/TG Bigumier) yapilarak eide edilen verlier degerlendiriidl.

Tamarn acik atmosferde yapilan bu galismada hiteratlirde onca-
dern hilinmeyen yen: kati cézeltl bdlgelerinin sentezi yapiimistor.
Elde edilen verilarin decerlenirilmes! sonucunda 6 farklh b&ligenin
varliqn belirlend. Elde edilen butUn fazlar, bunlarin krista! birim
nwlhcre tipler: we hicre parametreler: tablo 3.36°da verilmistic
Fazlar E-B12O5 tipinde tetragoral, §-Bi;04 tipinde kibik va ca
ortoromalk slstemde kristallenmektedirier, Bunlarin birim hlcre
parametreler: ce yakiasik olarak blzmuttricksitin flgiil fazimirkl
ile hamen hemen aynidir. <isaca katkr olarak eklenen tellirdick
sit burada ode s cakl.girda kararsiz olan bizmuttricksitin yuksek
sicakk fazlarim dislk sicakbklarca da kararlhh hale gelmesinl

sadlamaktacr,
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Tabla 3.36. Calismalar sonucunda belirlenen bé&lgeler

Aralik Birim hiicre tipl Hicre parametreleri (&)
a [ ¢

0.000(){3,203(0.273 TeQo+{B1-Te-0) - - -
0.273(Xg, ;0 0.471 Tetragonal (B-BiaCytipl) 7.7763 - 5.766
0.471(Xg,04<0.615 Crtoromblk + (Bi-Te-Cla3 16905  5.626 11.804
0_615£X3,293(0.85? Kubik ( &-Biz05 tipr !} 5.518 - -
0.857(Xg, ,040.950 Kiblk { 8-B1204 tip I 5.535 - -
0.950¢Xg, ;04 1-.000 «-Biz03+(Bi1-Te-Olys 5.847 8.168 7.510
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A1.E00°C'deki tepkimedan elde esdilen
toz desenl.

1, B00°C'deki tegkimeden elde edilen
XRD veriler:.

.2.600°PC'deki tepkimeden elde adilen
toz desenl.

.2.600°C"dek! tepkimeden elde adilen
XRD verller!,

.3.600°C dek| tepkimeden elde edilen
toz deseni.

.3 600°C dek| tepkimeden elde edilen
XRD verileri,

1.4.600°C'dek1 tepkimeden elde edilen

toz desen:.
4.600°C'dek! tepkimeden side edilen

XRD verilar:,

szoano.OTO clan karisimin
XBi50,=0.010 olan karisimin
Xgi504=0.087 clan karisimin
){3,203a9.067 olan karisimin
xg,aozmo.soo oclan karisimn
Xg1,04=0.100 olan karisimin
XB1203~0-200 clan karisimin

Xgi,04=0.200 olan karisimin
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100 — .

leCs'e ait yansima

50 —

Il
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80 — »
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3 10 13 bd 25 S0 37 4D 45

Sek!IE.1.1.600°C'dek! tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.010 olan karisimin

toz deseni,

TabloE 1.1.800°C dekl tepkimedan elde adilen Xgi1,0,=0.010 olan karisimin

¥RD verller:.

No I:‘ID a d (£

1 & 10,90 4,073
2 B0 13.06 3,407 @
3 10 L3.64 3.265

4 12 14.35 3.10&

5 100 14 9% 2.584
& q 15.81 4.827

7 19 18.68 2.404 %
8 4 21.86 2.065
9 f 23.90 1.901 @
10 53 24 .31 L.B71e
11 i1 26 .95 1.60Ge
12 i1a 27 .66 1.655
13 3 at .03 1.63G e
14 2 29 42 1.5668 %
15 22 30.42 I.521L*
16 13 31.11 l1.40Ce
17 i0 31.43 1.477 e
18 3 5,07 1.411 @
1S 2 37.41 1.267 "
20 g A7.71 1.250 %
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Table E.1.1'in devami,

No Iz]ﬂ e d c&2
21 18 38.40 1.240
22 12 38.77 1.229-
23 a 38.85 1.227e
24 19 39, 27 1.216
25 1 40.23 1.192
26 1 40 .44 1,187
27 4] 40.92 1.17¢
28 0 41.14 1.171
29 | 44 .82 1.0¢2e
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180 =
20 —
B0 — - Telz'a alt yars ma
70 =

B0 —

40 —

LAERE RLI IIII-T_I)III.IIIIITIT.I IT|I|’IIITT.=||?'—"P§ ¥ 1 I ‘|'T‘?ITI_I'I'|
i0 13 20 5 a 33 4D 45

g

Sek!lE.1.2.600°C dek) tepkimeden elde edilen Xg,, o, ~0.067 clar karisimin

toz desenl.

TabloE.1.2.600°C dak: tepkimaden alde sdilen Xgino5=0.087 olan karisimin

WRD werllerl.

No 178 % a 4 c&3

1 3 10.90 4,072 #
2 75 13.07 3.404 =
3 100 13.64 3.265

B! 6 14,34 3.109 »
3 71 14.95 2.984 =
6 44 15.81 2.827

7 12 18.67 2.405 =
8 27 22.65 1.999

9 3 23.86 1.903 #
10 38 24 .28 1.872 @
11 27 26.88 1.703 =
12 12 27.63 1.660 =
13 7 28.16 1.631
14 7 30.39 1.522 =
15 7 31.06 1.493 »
16 3 31.41 1.477 »
17 4 33.01 1.413 #
18 2 36.41 1.297
19 17 37.57 1.263
20 5 38.94 1.225
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Tablo EN.2'min devami.

No 11, e} ¢ 12
21 7 40.43 1.187
22 1 41.94 1.152
23 4 43.68 1.115
24 5 44.78 1.093

&b as
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/1,
100 -
20 - |
g - TeOsx'e alt yarsima
80 -
70 -
60 —
50 — l

40 —

30 —

o P Iw

10 —

0 It'l;lli!‘ltl*i?fl1 |r|l_|a||T‘1o|| .||4|-|l||r‘|||| TTrar |||| T IlI|l-II|Ir|[]lI.I
3 10 1% 20 25 30 33 40 43

3

Sekll F.1.3.600°C dek! tepkimeden elde edilen XHIch-G_TDO olan karisimin

toz deserl.

TabloE.1.3.6007C deki tepkimeden elde edilen Xz 505=0.100 olan karisimin

*RD wveriler!.

No I/ e d c&:
i 7 11.06 4. 017
2 100 13 21 3.370
3 10 12.65 3.262
it 7 15, 86 3.214
5 56 14.18 3.14z2
6 12 11.46 3.083
7 BE 15 2 2.952
5] 9 15 .42 2.B98
9 5 ih.16 2,766
10 &) 16.58 2.698
11 “ 17.61 2,546
12 26 1B.84 2.384
13 11 19_ 74 2. 480
14 3 al. 15 2.134

19 3 21,36 4,114
16 7 21.98 2.057

17 8 T 1.989
18 = 22.9% 1,975
149 5 23.62 1.922

i

L
Es
o
-
'

1,897
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Table E.1.3%Un devam.

Mo /1 e d ck&
21 61 24 .44 1.861
22 13 27.05 1.693
23 b 27 .47 1.669
24 i5 27.77 1.652
25 4 2B8.12 1.634
26 4 28.58 1.609
27 b 29.20 1.5748
28 15 29.55 1.561
29 15 30,56 1.514
30 0 31.21 1.486
31 9 31.55 1.471
32 a8 33.07 1.411
33 1t 34.67 1,353
34 3 37.4%S 1.266W
a5 7 37.84 1.255
3% p- 39.00 1.224
a7 6 39.47 1.211
28 4 40.02 1.197
39 13 40.56 l.1849 %
40 3 43 48 1.11%
41 3 43.78 1.113
42 4 43.92 1.110
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171,

-

70 -
60 -

50 —

i
40 — v

30 -

20 -

10 —|

o LR LR L R AL Ll Rl LR LAl LR A AR At AR AR BT
5 10 15 20 25 30 33 40 43

]

Seki! E.1.4 8007 daw tepkimeden alde ediien xB:203=9-?00 olan karisimir

toz desenl.

TabioE 14,6007 dek: tepkimeden elde edilen Xg o0 3~0.200 olan karisimin
*RO wverilar.

No l,’lCI =] d C&2
1 B £.56 5.172
2 15 13.22 3.367
3 100 13.66 J.ae60
a 70 14.18 3.14:
5 79 14.36 3.104
6 1y 15.08 2.95%
7 41 15.40 2.900
2] L& 15.82 2.825
9 3 16.21 2.759

10 fi% 16.56 2.701

11 9 17.30 2.590
12 1 17.71 2.532

13 41 22.75 1.9%1
14 28 22.96 1.974

135 & 24 .26 1.6874
1€ 14 24.45 1.860

17 13 26.22 1.743

18 1 26 .43 1.730

19 13 26.75 1.71

an 2 27.36 1.67%
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Tablo E.1.4'Un devam.

No I/% e d R
21 8 28.04 1.638
22 13 28.37 1.620
23 10 28,56 1.610
24 10 29.21 1.578
25 5 29.62 1.558
26 a8 34.62. 1.355
27 2 36.41 1.287
28 3 36.66 1.289
29 4 37.00 1.280
30 7 37 .48 1.265
31 9 38.92 1.226
32 5 40.55 1.164
a3 17 42.27 1.145
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Sek!l£.2.1.750°C'dek! tepkimeden elde edilen Xg, ,o ;=0.273'In toz desen!.
TabloE.2.1.750°C deki tepkimeden elde edilen Xg, ,0,=0.273'in XRD verileri.
SekIlE.2.2.750° C'dek! tepkimeden elde edilan X=1203=0.315'In toz desenl.
TabloE 2.2.750°C dek| tepkimeden elde edilen Xg, ,0,=0.315'n XRO veriler,
Sekll E.2.3.750°C'dek! tepkimeden elde edilen XB.253-0.333'Un toz deseni.
TabloE.2.3.750°C dek| tepkimeden elde ediien Xgi; 05=0.333°Un XRD veriler:.
Sekil E.2.4.750°C dek| tepkimeden elde sdiien 19,203-0.361‘Uﬁ toz deseni,
TahlaE.2.4.750°C dek: tepkimenen elde edilen X2i,0,+0.364'Un XRD veriler:.
Sekll E.2.5.750°C dek| tepkimeden elde edilen Xgi ,0470.380"n toz deseni.
TabloE.2.5.750°C dek: tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.380"In XRD veriieri.
SekilE.2.6 750°C deki tepkimeden elde edilen XBigoz=0.429%un toz desen:.
TabloE .2 8.750°C dek: tepkimeden eide edilen XBi,0 ,=0.429 un XRC veriler!.
Sekil E.2.7.750%C dek! tepkimeden elde edilen Xgi, 05=0.449"un toz desen!.
TablcE.2.7.750C dek! teokimedan elde edilen Xg, 204=0. 449 un XRO veriler!,
SekilE.Z.8 750% deki tepkimeden elde edilen XB,203-0A462‘|n toz desenl.
TabloE.2.8.750°Cdeki tepkimeden eide edilen Xg1,0,0-462%1n XRD veriler:.
SekIlE.2.9.750°C deki tepkimeden elde edlilen Xgi50,=0.471"n toz desen!.
TabloE.2.9.750°C dek| tepkimeder eide ecilen Xgi,04,=0.4711n XRD veriler!.
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Sekil E.2.1.750°C dek| tepkimaden alde edilen 3(3,203-[}.2?3'Ir toz deseni.

TabloE.2.1.750°C deki tepkimeden elde edilen Xg1o0470.2737In XRD verilerl.

I;Io ngz ehas h k ! nqﬁz[ﬁ-‘ﬂ dh--[ﬁ‘?j
80 13.87 13.87 2 0 1 3.211 3.212
19 15.6Z 15.62 o 0 2 <.858 2.859
21 16.31 16.29 2 2 0 2.742 2.745
40 22.90 2Z2.88 2 2 2 1.979 1.980
16 23.37 23.37 4 0 0 1.941 1.841
23 26.73 26.73 2 0 3 1.711 1.711

100 27.61 27.61 4 2 1 1.662 1.661
17 28.64 28.65 4 0 2 1.606 1.606

6 32.60 32.59 0o 0 4 1.429 1.429
12 36.85 36.87 4 2 3 1.284 1.283
14 37.38 37.40 2 2 4 1.268 1.268
12 38.54 32.56 3 1 4 1.236 1.235
a 41.98 41.99 4 0 4 1.151 1.151
5 43.06 43.05 6 2z 2 1.128 1.128
3 44.0l 44.59 2 0 5 1.096 1.097
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Sek!|E.2.2.750°C deki tepkimeden elde adilan Xgio09=0.315"In toz deseni.

Tab!oF .2.2.750°C deki tepkimeden e/de edilen XBi1,04=0.315%in XRD veriler..

l”o egdz ahas b k 1 dqoztm dhas[A’?
100 13.86 13.85 2 0 1 3.215 3.216
14 15.66 15.66 o 0 2 Z.853 Z.853
27 16.24 16.24 2 2 0 2.752 2.733
29 22.88 22.87 2 2 2 1.961 1.981
13 23.30 23.30 4 0 0 1,947 1.546
18 26,79 26.78 2 0 3 1.708 1.709
35 £7.54 27.54 4 2 1 1.665 1.665
13 28.61 28.61 4 0 2 1.€08 1.604
4 3z2.66 32.67 0o 0 4 1.426 1.426
6 34.01 34.02 4 4 0 1.376 1.376
7 J6.84 36.85 4 2 3 1.284 1.254
14 J7.44 37.45 2 2 4 1.266 1.266
11 38 .60 38.60 3 1 4 1.234 1.23
2 42.01 42.01 4 0 4 1.150 1.15C
6 4296 42.95 & 2 2 1.130 1.13¢
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Seki|E.2.3.750°Cdeks tepkimeden elde edilen .Kg.zoan0.333 ‘Un toz desent.

TabloE 2.3.750°C dek! tepkimeden eide edilen ¥giy05=0.333"Un XRD veriler:.

I,‘Ic egbz ehcs h k Ugdx[ﬁ: dh.-[.ﬂ;ﬂ
100 13.85 13.85 2 0 1 3.217 3.217
12 15.62 15.62 o o0 =z 2.859 2.859
21 16.26 16.25 2 2 0 2.750 2.731
40 22.86 22.86 2 2 2 1.982 1.982
16 23.31 23.32 4 0 0 1.946 1.945
19 26.73 26.74 2 0 3 1.712 1.712
35 27.56 27.55 4 2 1 1.664 1.664
11 28.60 28.61 4 0 2 1.506 1.60€
1 32.60 32.59 o 0 4 1.429 1.429
4 34.05 34.04 4 4 0 1.375 1.37:
17 36.81 36.82 4 2 3 1.285 1.285
13 J7.38 37.38 2 2 4 1.268 1.268
9 38.53 38.5¢ 3 1 4 1.236 1.236
4 41.96 41.92 4 0 4 1.152 1.152
a 42.89 42.89 1 0 5 1.13] 1.131
0 44,358 44,58 2 0 5 1.097 1.087
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SekIIE,2.4.?SD°CdeI(I tepkimaden elde edilen Xg, =0.3684"Un toz desenl.

2Ca

Tablo€.2.4.750°C deki tepkimeden elde edilen Xg,, 53=0,354‘I.In XRD verileri.

I;Ia eqﬁz ehas n k } dgaz[ﬂ] dhasfﬁ']

100 13.82 13.84 2 0 1 3.223 3.219
16 15.61 15.63 o 0o 2 2.861 2.858
3 16.22 16.23 2 2 0 2.756 2.754
29 22.84 22.85 2 2 2 1.983 1.583
12 23.29 23.29 4 0 0 1.948 1.947
22 26.73 26.74 2 0 3 1.712 1.711
34 27.53 27.53 4 2 1 1.666 1.666
12 28.60 28.59 4 0 2 1.609 1.609
11 3.01 34.00 4 4 0 1.377 1.377
14 36.81 36.8C 4 2 3 1.285 1.285
12 37.39 37.38 4 2 4 1.268 1.268
12 38.54 38.53 3 1 4 1.236 1.236
4 41.96 41 .54 4 0 4 1.151 1.152
13 42.89 42.91 6 2 2 1.131 1.131
4 44.56 44.359 2 0 5 1.097 1.097
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Sekil E.2.5.750°C deki tepkimeden elde edllen Xmi;05=0.3807n toz deseni.

TabloE.2.5.750°C'deki tepkimeden eide edilen Xg1,0,=0.380"In XRD verileri.

[/[a egbz ahﬂi h k l dgdzt.@] dhcsfm
100 13.82 13.82 2 0 1 3.223 3.220
20 15.60 15.60 o 0 2 2.864 2.863
29 16.22 16.24 2 2 0 2.757 2.754
33 22.83 22.82 2 2 2 1.964 1.985
15 23.30 23.30 4 0 0 1.947 1.947
2l 26.70 26.70 2 0 13 1.714 1.714
33 Z7.53 27.53 4 2 1 1.666 1.666
16 28.57 28.57 4 0 2 1.610 1.610
2 32.53 32.54 0 0 4 1.432 1.431
3 34.02 3.01 4 4 0 1.376 1.377
13 36.79 36.77 4 2 3 1.286 1.286
17 3.3 37.32 2 2 4 1.270 1.270
16 38.49 38.4€ 3 1 4 1.237 1,237
7 41.89 41.8% 4 0 4 1.152 1.153
7 42.89 42.90 6 2 2 1.131 1.13
3 44.50 44.5C 2 0 5 1.099 1.098
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Sek!| E.2.6.750°C dek| tepkimeden elde edilen Xg E_.:,3-(.'1.»!-2'5‘.‘'Jl"l 107 desenl.

TabloE.2.6.750°C deki tepkimeden elde edilen XBi,05=0.429 "un XRD veriler!.

l"‘lo eg.‘:}z ehls h k 1 dgc-:fm dhn:CﬂJ
100 13.83 13.83 2 0 1 3.221 3.220
24 15.48 15.49 o 0 2 2.884 2.882
28 16.28. 16.29 2 2 0 2.746 2.743
29 22.78 22.79 2 2 2 1.988 1.988
15 23.36' 23.37 4 0 0 1.942 1.841
20 26.56 26.55 2 0 3 1.722 1.722
22 27.58 27.60 4 2 1 1.663 1.662
10 28.37 28.57 4 0 2 1.610 1.610
3 32.30 32.28 0o 0 4 1.441 1.442
1 34.28 34.28 4 3 2 1.367 1.367
8 36.71 36.71 4 2 3 1.288 1.288
4 J7.12 J7.11 2 2 4 1.276 1.276
2 37.96 37.59 6 0 1 1.262 1.262
2 38.28 38.27 3 1 4 1.243 1.243
3 41.72 41.71 6 3 0 1,157 1.157
1 42.85 42.85 3 3 4 1.132 1.132
7 43.0 43.02 1 1 5 1.129 1.128
2 44.14 44.15 2 0 5 1.106 1,105
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SekilE.2.7.75(°C dek! tepkimeden elde edilen Xg,,5,=0.449"un toz desen.

TabloE.2.7. 750°C deks tepkimeden elde edilen Xg,,0.=0.4497un XRD veriler

I/Io Bgaz Bne: h k | dguzr.ﬂ-‘] dhﬂ:l’ﬂ]
100 13.79 13.81 2 0 1 3.229 3.226
18 15.45 15.45 a o 2 2.890 2.689
Z7 16.25 16.2¢ 2 2 0 2.752 2.750
28 22.74 22.74 2 2 2 1.992 1.992
18 23.33 23.33 4 0 @ 1.544 1.944
16 26.50C 26.49 2 0 3 1.725 1.726
18 27.54 27.94 4 2 1 1.665 1.665
10 28.52 28.51 4 0 2 1.613 1.613
2 29.23 29.24 2 2 3 1.577 1.577
g 32.22 32.21 o o 4 1.444 1.444
b 36.60 36.59 5 2 2 1.291 1.292
2 37.04 37.04 6 1 0 1.278 1.278
8 37.50 37.51 6 0 1 1.265 1.265
10 38.77 38.78 6 Z 0 1.230 1.225
1 41.63 41.63 6 3 0 1.159 1.15%
7 42.89 42.85 6 2 2 1.131 1.131
3 44 .03 44,04 e 0 3 1.108 1.108
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SekilE.2.8.750°C dek| tepkimaden elde edilen Xg, =0.462 'nin toz desenl.

293

TablcE.2.8. 750°C'dekl tepkimeden eide edilen Xgip04=0.-462"nin XRD verileri.

]f[a Bg':iz ehe: h k I dgcz[ﬁ?’] dn&-[ﬁ‘]
100 13.80 13.80 2 0 1 3.227 3.228
15 15.43 15.43 o 0 2 2.893 2.894
40 16.26 16.26 2 2 0 2.750 2.730
32 22.72 22.72 2 2 2 1.953 1.994
16 23.32 23,32 4 0 0 1.945 1.945
20 26.46 26 .46 2 0 3 1.728 1.728
33 27.55 27.53 4 2 1 1.665 1.666
15 28.49 28.49 4 0 2 1.614 1.614
4 32.17 32.15 0 0 4 1.446 1.447
4 34.03 34.05 4 4 0 1.376 1.375
8 36.59 36.59 4 2 3 1.292 1.292
3 36.96 36.97 2 2 4 1.281 1.4B0
6 37.5C 37.4% 6 0 1 1.265 1.265
a1 8.77 38.76 6 2 0 1.230 1.230
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Sek!1£.2.9.750°C dek! tepkimeden elde ediien x3,203*0.4?1'”‘l toz deseni.

TabloE.2.9, 750°C'dek) tepkimeden elde adilen xg,203=0,4?1‘|n XED weriler:,

Iro Bgn‘.’-z eh.s n k l dgdxtﬂ] E'lh-sl:)dﬁ"]
100 13.7% 13.79 2 0 1 3.229 3.231
10 15.43 15.42 o 0 =z 2.895 2.896
29 16.25 16.25 2 2 0 2.752 2.752
3 22.70 22.7C 2 2 2 1.995 1.995
14 23.30 23.31 4 0 0 1.946 1.946
22 26,45 26.44 2 0 3 1.729 1.729
38 27.50 27.51 4 2z 1 1.667 1.667
13 28.47 28.497 3 0 2 1.615 1.615
2 29.16 29.16 p: 2 3 1.5680 1.580
6 32.13 32.13 o 0 4 1.448 1.448
12 36.55 36.56 4 2 3 1.293 1.283
-4 36.94 36.94 2 2 4 1.281 1.281
2 37.46 37.47 6 0 1 1.266 1.266
14 38.735 38.73 6 2 0 1.230 1.231
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Sekil E.3.1.850°Cdek! tepkimeden elde edilen X3;=o3-0.3?5'|n toz desen.
TabloE 3.1.850°C dek! tapkimeden elds edilen Xg, 20 5=0.375'In XRO veriler!.
Sekil E.3.2.850°C'dekl tepkimeden elde edilen Xg15,05=0.380"In toz desenl.
TablcE.3.2.850°Cdek! tepkimeden elde adilen XE|203'0-350"" XRD veriler:.
Sekil E.3.3.850°C'dek| tepkimeden elde edilen Kg.293-0.429'un toz desenl.
TabloE.3.3.850°C'dek tapkimeden elde edilan X5,293-0.+29'un XRD verilari.
Sekil E.3.4.850°C' dekl tepkimeden elde edilen XB,203-0.438'M toz desen!.
TabloF 3.4 B50°Cdek tepkimeden elde ediien szoa-O.lBB‘ln XRD verileri.
Sekil £.3.5.850°C'deki tepkimeden elde edilen Xg,
TabloE.3,5.850°C'dek| tepkimeden elde edilen Xg,
Sek|E.3.6.850°Cdeki tepkimaden elde edilen Xg, 203
TabloE.2,6.850°Cdek tepkimaden side edilen Xpi 50 5=0-467"°nin XRO veriler:,

=0.456'n1n toz deseni.
=0.456" nin XRD veriler!.

=0.467"'nin toz desenl.

293
203
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Sekll E.3.1.8509 C'dek tepkimeden elde edilen x3,2°3=0.3?5'-n toz desenl.

TabloE.3.1.850°C'dek: tepkimaden alde edilen Xg, 20 3=0.375'In XRD verileri.

l/lo egbz ahea n « l dgﬂziﬂ] dhenEE"J
100 15.43 15.42 o 0 2 2,894 2.895
31 16.30 16.29 2 2 0 2.744 2.745
5 19.40 19.38 2 0 2 2.319 2.321
&7 22.75 22.74 2 2 2 1.991 1.992
26 23.38 23.37 4 0 0 1.940 1.941
13 26.46 26 .46 2 0 3 1.72¢ 1.728
42 27.60 27.5% 4 2z 1 1.662 1.663
6 28.53 28.53 4 0 2 1.612 1.612
33 3z.12 32.14 0o 0 4 1.448 1.447
12 .12 .15 4 4 0 1.372 1.372
11 36.62 36.63 4 2 3 1.291 1.290
7 36.95 36.97 2 2 4 1.281 1.280
6 37.57 37.5¢ & 0 1 1.263 1.263
11 35.84 38.86 6 2 0 1.228 1.227
15 41 .60 41.58 4 0 4 1.160 1.160
11 4z2.97 42.96 6 2 2 1.129 1.130
22 43.95 43.94 2 0 5 1.109 1.110
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SekilE.2.2.850°Cdek tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.380"In toz deseni.

TabloE.3.2.850°Cdeki tepkimeder elde edilen X@ 50 5=0.380"1n XRD verileri.

I/In e a h k& d

guz has ' Eggtizliﬁ';l hesCA]
30 13.81 13.81 2 0 1 3.226 3.225
100 15.46 15.47 o 0 2 2.888 2.887
16 16.26 16.26 2 2 40 2.74% 2.749
] 15.41 19,40 2 0 =z 2.317 2,318
16 22.75 22.75 2 2 2 1.991 1.991
3 23.33 23.24 4 0 0 1.944 1,944
17 26.52 26.52 2 D0 3 1.725 1.725
11 Z7.55 27.55 4 2 1 1,665 1.665
4 28.53 28.53 4 0 2 1.612 1.612
16 32.25 32. 24, o 0 4 1.443 1.443
6 36.65 36.65 4 2 3 1.290 1.290
6 37.04 37.04 & 1 0 1.278 1.278
4 37.52 37.52 6 0 1 1.264 1.264
2 41.65 41.65 4 0 4 1.158 1.159
3 42.96 42.96 1 1 35 1.130 1.130
6 44.07 44.09 2 0 5 1.107 1.107
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Sekll£.2.3.850 Cdeki tepkimeaden elde edilen Xg, =0.429un toz desen:.

293

TabloE.2,2.850°C dek) repkimeden elde edilen Xg, =0.429un XRD verlleri.

2Ca

len 6g&iz Bhus h k l dgor[ﬁ‘:l dhas[AF'J
100 13.80 13.81 2 0 1 3.2268°  3.226
70 15.43 15.44 o 0 2 2.855 2.882
25 16.2¢ 16.27 2 2 0 2.751 2.748
49 22.73 22.74 2 2 2 1.992 1.992

B 23.34 23.35 4 0 0 1.943 1.943
66 26.45 26.48 2 0 3 1.726 1.72
24 27 .9 27.56 4 2 1 1.664 1.664
31 28.52 28.52 4 o 2 1.612 1.613

2 32.1€ 32.18 o 0 4 1.445 1.446
11 36.64 36.€3 4 2 3 1.290 1.291
25 37.01 37,00 2 2 4 1.27% 1.279

9 37.53 37.54 5 0 1 1.264 1.2

& 41.66 41,66 6 3 0 1.158 1.158
15 2. 92 42.92 6 2 2 1.131 1.131
16 43.98. 43.9% 2 0 5 1.10% 1.108
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Sekil E.3.4.850°C'dek: tepkimeden elde adilen Xgi,0,=0.438"In toz desenl.

TabloE.3.4 850°C'dekl tepkimeden elde edilen Xgi o0 4~0.438%In XRD veriler!,

3
I”a Bgéiz eh-- h " | dgdztﬁ] dhesf.ﬁ;

36 13.79 13.80 2 0 1 3.229 3.228
100 15 42 15.43 o o 2 2.896 o899
14 16. 26 16.26 2 2 0 2.750 2.750
3 19,37 19.37 2 0 2 2.321 . 322
21 22.73 22.72 2 2 2 1.592 1.993
8 23,33 23,32 4 0O 0 1.%49 1.345
30 2646 26,46 2 0 3 1.728 1.72B
18 27.54 Z7.53 C O | 1.66% 1.666
5 28,45 26.49 4 o =z 1.614 1.8l4

4 EN 30.48 3 1 | 1.518 1.518
7 32.16 2.16 a o 4 1.446 1447

& 36,59 36.5% 4 2 3 1.252 1.292

6 36.97 36.97 2 2 4 1.28ac 1.280

4 37.49 37.49 6 yo ] 1.265 1.265
il 38.76 Jg.76 & 0 1.230 1.230
3 41 .60 41 .61 & = 0 1.160 1.1549

a 42 .87 42 .87 6 2 2 1.132 1.132
10 43,9€ 43,96 2 0O 5 L.10% 1.108
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Sekil E.3.5 850°C'deki tepkimeden elde edilen XB,EDE-DASE‘mn toz desen).

TabloE 3.5 850%Cdekl tepkimeden alde edilen Xgi,0 5=0-456 nin XRD veriler!.

I/Io e;;Ijz ehes h k | dquziﬂ dho-[ﬁ']

100 13.80 13.80 2 0 1 3.229 3.228
40 15.40 15.41 o 0o 2 2.900 2.8%
31 16.27 16.27 2 2 0 2.747 2.748
2 19.36 19.36 2 0 Z2 2.322 2.323
27 22.72 22.72 2 2 Z 1.994 1.994
17 23.36 23,35 4 0 0 L.942 1.543
24 26.44 26.43 2 0 3 1.729 1.730
30 &7.55 27.56 4 2 1 1.665 1.664
10 28.51 28.50 4 0 2 1.613 1.614
1 30.35 30,35 5 1 D 1.524 1.524
8 32.11 32.10 g o 4 1.445 1.44¢
17 36.60 36.39 5 2 2 1.291 1.292
8 36.94 36.93 2 2 4 1.281 1.282
4 J7.52 37.51 3 0 4 1.264 1.264
3] 348.81 38.81 6 2 0 1.229 1.225
1 41.54 41,53 4 0 4 1.161 1.161
9 42.90 42.90 € 2 2 1.131 1.131
] 43.86 43.89 2 D 5 1.111 1.111
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Sekll E.3.6 850°Cdeki tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.487"nin toz deseni.
TabloE.3.6 .850° Cdeki tepkimeden elde edilen X1 ,04=0467 nin XRO veriler!.

Q
“8¢3RIRARONQOTgAT

I/1



-125-
EK-4
Sekil E.4.1. Xg,,05=0.375 olan Urdniun DTA/TG diagram:

Sekil E.4.2. Xp,,0,=0.455 alan Urinln OTA/TG diagram
Sekil E.4.3. Xg,,0,=0.467 olan irlnun ODTA/TG diagram
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Sekil E.4.1. Xg ,04= 0.375 olan Urdnln DTA/TG diagram:,
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Sekil E.4.2. XB,203= 0.455 olan Uruniden DTA/TG diagram: .
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Sekil E.4.3. Xg,,0,= 0.467 olan Urunun DTA/TG diagram.
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Sekil E.5.1. Xg,,0,70.500 olan irinin DTA/TG diagram
Sekil E.5.2. Xg,203=0.529 olan Urlnun DTA/TG diagram

Sekil E.5.3. XB,2°3-0.533 eclan lirinun DTA/TG diagrami
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Sekil E. 5.1, KBIEO-_;"’O-SOO olan Urdpidn DTA/TG diagram
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Sexil E.5.2. Xg,,0,=0.529 olan iirunun DTA/TG diagram
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Sekil £.5.3. Xg,,0,=0.538 olan Urunin DTA/TG diagram



=131~

EK-6

SekllE.6.1.750°Cdek) tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.750'nin toz desen!
TabloE 6.1. 750°C dek! tepkimaden elde edilen XBig03=0.750'nin XRD veriler!.
SekilE.6.2.750°Cdek! tepkimeden elda edilen Xgi,04=0.778"1n toz desen!
TabloE 6.2.750°C dek! tepkimeden elde edilen Xg,,o,=0.778"In XRD verlleri.

Seki|E.6.3, 750°Cdek| tepkimeden elde edilen Xg.zcs-D.BOO‘Lin toz deseni.

TabloE.6.3.750°C dek| tepkimeden elde edilen Kalzoa-D.EOD'un XRD verileri.
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SekilE.6.1.750°C'dek| tepkimeden elde edilen xslzga-O.?SO'nln toz desenl.

TabloE .6.1.750°C ‘dek! tepkimeden elde edilen Xg, 0 4=0.750'nin XAD veriler:.

I"lo agbz ahaa n k 1 dgdziﬁ.‘l dhlltm
100 13.98 13.98 1 1 1 3.187 3.187
3 16.19 16.20 2 0 0 2.762 2.760
3z 23.22 23.24 2 2 0 1,952 1.952
30 27.5€ 27.36 3 1 1 1.664 1.664
12 28.91 26.90 2 2 2 1.593 1.593
9 37.44 37.45 3 i 1.266 1.266
9 38.60 38.60 4 2 0 1.234 1.234
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SekilE&.2.750F Cdek| tepkimeden alde edilen Xa,zoa-U,T?B'm toz deseni.

TabloE.6.2.750°C deki tepkimeden elde edilen XB,EGS-U.??B‘In XRD verilerl,

1 e =) h ok I d d

gbz nes gdzlA hes [ A4
100 13.99 13.99 1 1 1 3.185 3.186
36 16.22 16.20 2 0 0 2.756 2.796
38 23.26 23.25 2 2 0 1.950 1.951
38 27 .56 27.57 3 1 1 1.664 1.664
g8 28.92 2B.91 2 2 2 1.382 1.583
2 33,92 33.93 4 0 0 1.380 1.379
7 37.47 37 .47 3 3 1 1.266 1.266
10 38.60 30.62 4 2 0 1.254 1.224
5 43,16 43.14 4 2 2 1.12¢6 1.126
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Sekil£.6.3.750%C'dek! tepkimeden elde edilen Xg, ,0,=0.800"ln toz ceseni.

TablcE.6.3.750°C dekl tepkimeden elde edilen Xg, 5 ,=0.B00 Un XRD veriler:.

I{In Bgnz enns h k ! dgbzl’.ﬁl dhesfﬂj
100 13.98 13.98 1 1 1 3.1B6 3.188
36 16.20 16.19 2 0 0 2.759 2.761
43 23.23 23.23 2 2 0 1.952 1.952
29 27.55 27.55 3 1 1 1.665 1.665
9 26.87 28.89 2 2 2 1.595 1.584
a8 33.92 33.91 4 0 0 1.380 1.380
16 a7.46 37.44 3 3 1 1.266 1.266
9 38.61 38.59 B 2 0 1.0 1.234
2 43.08 43,10 4 2 2 1.127 1.127
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SekIlE.7.1.850°Cdek! tepkimeden elde edilen XB,203-0.615‘M toz desenl,
TabloE.7.1.850°C deki tepkimeden elde edilen Kg,293-0.615‘|n XRD verilari.
SekilE.7.2 B50° Cdeki tepkimeden elde edilen Xg1,04%0.643'Un toz deseni.
TabloE.7.2.850° Cdek| tepkimeden elde edilen KB|2°3-0.543'Un XRD veriler!.
SekllE.7.3.850° C'dek: tepkimeden elde edilen Xg.z%-o.ﬂﬂz'nln toz deseni.
TabloE.7.3.85(F C'dek! tepkimeden elde edilen x“'z o3 =0.692'nin XRD verlleri.
Seki|E.7.4850°Cdekl tepkimeden elde edilen Xg1205=0.700'Un toz deseni.
TabloE.7.4.85(F Cdek tepkimeden elde ediien X@i504=0.700'Un XRD veriler:.
SekilE.7.5.850° Cdeki tepkimeden eide edilen Xgi, 0y =0.714"Un toz desen.
TabloE.7.5.850° C'dek| tepkimeden elde ediien X@ip05=0.714"lUn XRD veriieri.
SekilE.7.6.850 °C'deki tepkimeden elde edilen Xg, e ;O.???‘nln toz desenl.
TabloE.7.6.850%C deki tepkimeden elde edilen Xgi504=0.727"nin XRD veriier:.
Sekil E.7.7.850°Cdeki tepkimeden elde edilen Xg1,04=0-750"nIn toz deseni.
TabloE.7.7 850° Cdek tapkimedan elde edilen Xg1505=0.750"'nIn XRO veriler:.
Sekil E.7.8.850° Cdekl tepkimeden elde edilen Xg,,5,=0.778"In toz desenl.
TahloE.7.8.850°C deki tepkimeden elde adilen ’(91203’0-?73"“ XRD veriler:,
Sekil E.7.9 850°C'deki tepkimeden elde edilan Xgi1,04=0.786"nin toz desenl,
TabloE.7.9 8509 C'dekl tepkimeden elde edilen Xg.zoa-O.TSS‘nm XRD veriler:.
Sekil E.7 10.850°C'deki tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.800Un toz deseni.
TabloE.7.10.850°C'deki tepkimeden elde edilen Xgip0,=0.800"Un XRD verileri.
Sekil E.7.11.850° C'deki tepkimeden elde edilen X@ip0,=0.824 Un toz desenl.
TabloE.7.11 850 C'deki tepkimeden elde edilen Xgip,0,=0824 Un XRD veriler!.
Sekil E.7.12.850° C'deki tepkimeden elde edilen X5l203'0-333 ‘lin toz deseni.
TabloE.7.12.850°C'deki tepkimeden elde edilen Kg,zc 3-t}.833'dn XRD verileri.
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Sek||E.7.1.850% 'deki tepkimeden elde edilen Xgi50,=0.815"In toz deseni.

TabloE 7 .1.850%Cdek tepkimeder elde edilen XB,?OB-[}_EIS'IH XRD verller:.

IJ‘ID qu: ahna n k l dgt]z[ﬂ?] dh-l[#?ﬂ
100 13.98 13.97 1 1 1 3.187 3.190
36 16.20 16.18 2 0 0 2.760 2.763
38 23,20 23.22 2 2 0 1.954 1.953
Je 27.33 27.53 3 1 1 1.665 1.666

2 26.8€ 28.67 2 2 2 1.5895 1.595

2 33.88 33.88 4 0 0 1.381 1.381

6 37.40 37.41 3 3 1 1.268 1.267

8 38.58 38.56 4 2 0 1.238 1.2385
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SekilE.7.2 850°C'dekl tepkimeden elde adilen Xg1,04=0.643'Un toz desen!.

TabloE.7.2.850°C deki tepkimeden elde adilen x3,203-0.543'un XRD verilerl,

I{In quz ehas h k ! dq&z[m dh..[ﬂ:l
100 14.00 14.02 1 1 1 J.182 3.178
30 16.24 16.24 2 0 0 2.754 2.752
<K 23.30 2331 2 2 0 1.946 1.5%46
36 Z27.65 27.64 3 1 1 1.65% 1.660
4 28 .94 28.98 2 2 2 1.589 1.58%
20 37.59 37.57 3 3 1 1.262 1.263
14 A5 38.73 4 2 0 1.230 1.231
8 43,24 43,26 4 2 2 1.124 1.123



-138-
11,

100 —

3 10 135 20 Z3 30 I3 40 45

SekilE.7.3.850° Cdek| tepkimeden elde edilen Xgiy 043 =0.6892'nIn toz desenl.

TabloE.7.3.850 Cdekl tepkimeden elde edilen :o(,h O =0.692'nin XRD verileri.

1/1 e
a

@
=2
=

d

= I ge=zC 4] d

goz he hes [A4]
100 14.01 14.02 1 1 1 3.181 3.179
4] 16.23 16,24 2 0 0 2.755 2.733
36 23.29 23,30 2 2 0 1.948 1.947
39 27.64 27.63 3 1 1 1.660 1.660
12 28.9% 28.58 2 2 2 1.5689 1.589
11 37.57 37.56 3 3 1 1.263 1.263
a 38.72 38.72 4 2 0 1.231 1.231
11 43,23 43,25 4 2 2 1.124 1.124
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Seki| E.7.4.850°Cdeki tepkimeden eide edilen Xp,0,=0.700'Un toz deseni.

TabloE.7.4.85(0P C'dels tepkimeden elde edilen Xg,,0,=0.700Un XRD veriler!.

/1, I .. Aok e S
100 13.98 14.00 1 1 1 3.188 3.183
37 16.21 16.22 2 0 0 2.7% 2.7%
40 23.28 23.27 2 2 0 1,948  1.949
39 27.60 27.60 3 1 1 1.662  1.662
11 28.94 28.94 2 2 2 1,51  1.591
8 37.53 37.51 3 03 1 1.264  1.264
9 38.68 38,66 4 2 0 1.232  1.232
12 43.17 43,19 4 2 2 1125 1.125
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SekilE.7.5.850C deki tepkimeden elde edilen Xgi,05=0.714"Un toz desen.

TabloE .7.5.850° Cdeki tepkimeden elde adilen X81,0,=0.714"Un XRD veriler!.

ljlo agaz Bhus h k l dgﬂz&ﬁ] dhﬁa[ﬁ’]
100 14.03 14.02 1 1 1 3.175 3.177
30 16.27 16.25 2 0 0 £.749 2.751
Bl 23.31 23.32 2 2 0 1.546 1,945
33 27.67 27.65 3 1 1 1.658 1.65¢9
9 29.01 29.00 2 2 2 1.568 1.584
& 34,03 34.04 4 0 0 1.376 1.375
15 37.56 37.56 3 3 1 1.263 1.262
13 38,73 38.75 4 2 0 1.231 1.230
12 43,31« 43,29 4 2 2 1.122 1.123
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Sekl|E.7.6.850°Cdeki tepkimaden eide ediler XBIZDZ-D.?2?‘nIn toz deseni.

TabloE .7.6.850° C'dek! tepkimeden elde edilen X81,0,=0-727 nin XRD veriler!

IIID ngz 9-10:. h k I dgﬂz[m dhes[ﬁ:l
100 13,99 13.99 1 1 1 3,185 3.185
37 16.21 16.21 2 0 o 2,758 2.758
3 23.26 23,26 2 2 0 1,950 1.950
47 27.58 27.58 3 1 1 1.663 1.663
5 28.91 2B.92 2 2 2 1.593 1.582
6 29.16 1.5480
A 33.96 33.95 B! 0 0 1.378 1.379
11 37.49 37 .49 3 3 L 1,265 1.265
7 38,65 38.64 4 2 0 1.233 1.233
5 43.15 43.16 4 2 2 1.126 1.126
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SekilE.7.7.850°C'deki tepkimeden elde edilen Xgi50,=0.750 01N toz desenl.

TabloE.7.7 8507 Cdek tepkimeden elds edilen Xgi1,0,=0.750"nin XRD veriler:.

I/Iu epuz ehee n < : dg:‘r:tﬁ.‘u dhl:iﬁ?’!
100 14.00 13.98 1 1 1 3.183 3.187
37 16.22 16.20 2 0 0 2. 757 2,760
31 223.24 23.29 2 a2 0 1.951 1.951
34 27 .5€ 27 .9€ 3 1 1 1.664 1.664
4 28.89 28.90 2 2 2 1.594 1.583
4 29.10 1.582
6 33,93 33,92 4 0 1.37% 1,380
a 37.45 37 .46 3 3 1 1.266 1.266
& 38.5% 33.61 4 2 0 1.2 1. 234
o 43.14 43,12 4 2 2 1.126 1.126
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58k|!E.?‘B.850° C'deki tepkimeden alde edilen }(BJZGQ-U.??B‘m toz deseni.

TabloE 7.8 850°Cdekl tepkimeden eice edllen >€3|253=0.??8‘rn XRD varilari.

I")ld egbl ehas " k I dgd:iﬂz‘l dhrltﬁl
10¢ 13.99 13.98 1 1 1 3.185 3. 186
31 16.15 16.19 2 0 0 2.762 2,761
43 Z23.23 23.22 2 2 0 1.952 1.952
32 27.56 27.58 3 1 1 1.664 1.665
11 28.90 28.89 2 2 2 1.563 1.594
12 37.44 37.94 3 3 1 1.266 1.266
1 34.59 3855 4 2 0 1.234 1.234
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Sekil E.7.9 850°C'dekl tepkimeden elde adilen Xgiz05=0786"nin toz desen|.

TabloE.7.9 B50°C'deki tapkimedan elde edilen Xg =0.7856 rin XRD veriler!,

203

I{In Bqdz ehes h k l dgaztﬁ] ﬁhn&[ﬁ]
100 13.97 13.47 1 1 1 3.190 3.189
42 16.20 16,19 2 0 0 2.760 2.762
37 23.22 23.22 2 2 0 1.852 1.353
54 27,94 Z7.54 3 1 i 1.666 1.665
9 28.89 28.88 2 2 2 1.504 1.594
8 33.9C 33.89 4 0 0 1.361 1.381
11 37.41 37.42 3 3 1 1.267 1.267
11 38.58 363,57 4 2 0 1.238 1.235
16 43.08 43.08 4 & Z 1.127 1.127
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SekllE.7 10.850° C'dekl tepkimeden elde edilen Xg, =0.800'Un toz deseni.

2C3

TabloE.7.10 850° Cdeki tepkimedan elde edilen Xg,,0,=0.800"Un XRC verileri,

[{lo ega: eh-s h . : th:-:f.ﬁ:l dhl:fﬂ
100 13.98 13.97 1 1 1 3.188 3.188
36 15,19 16.15 2 0 o 2.762 2.761
38 23.23 23.23 2 2 0 1.952 1.952
34 27.54 2Z7.55 3 1 1 1.665 1.665
20 28.89 28.89 2 2 2 1.5594 1.594
0 33.91 33.90 4 0 0 1.380 1.380
7 37.43 a7.44 3 3 1 1.267 1.267
3 38.58 38.58 4 2 0 1.235 1.235
8 43,10 43.09 4 2 2 1.127 1.127
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SekIlE.7.11.850°Cdeki tepkimeden elde edilen Xgio04=0.82470Un toz desen.

TablcE.7.11 .850 “Cdek: tepkimeden elde edilen Xg1,04=0.824"Un XRD verileri,

l"’lo eu: ehoa h k r Egﬁzzﬁj dhnl:DJ
100 12.96 13.96 1 1 1 3,191 3.190
3z 16.18 16.18 z 0 0 2.762 2.763
36 23.22 23.21 2 2 0 1.953 1.954
) | ar.93 27.53 3 1 1 1.666 1.666
& 28.86 28.86 2 2 2 1.395 1.595
4 33.67 33.88 4 0 0 1.381 1.381
5 17.40 37.41 2 3 1 1.268 1.267
4 358.56 38.355 4 2 0 1.235 L a3
3 43.06 43.06 4 2 2 1.128 1.128
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SekilE.7 12.850°C'dek| tepkimeden elde edilen Xg, ,0,=0833'lUn toz desenl.

TabloE.7.12.850° Cdeld tepkimeden elde edilen Xgi50,-0833%in XRD veriler:,

lilo eguz ehli h k l dgbz[ﬁ’] dhes[ﬁ.]
100 13.95 13.9%6 1 1 1 3.195 3.191
41 16.16 16.18 2 0 o 2.767 2.764
39 23.20 23.20 2 2 0 1.954 1.954
46 27.52 27.52 3 1 1 1.666 1.666

2 28.87 2885 P 2 a 1.595 1.596
14 37.39 37.3% 3 3 1 1.268 1.268
14 38.56 38.54 4 2 0 1.235 1.236

[ 43.02 43.04 4 2 2 1.128 1.128
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Sekil E.B.I.xa.zos- 0.786 olan uridnidn OTA/TG diagram..
Sekil £.8.2 X@iy 05 0.833 olan urdnidn DTA/TG diagrami.
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Sekil E.8B.1. Xg,,0,= 0.786 olan Urlntn DTA/TG diagram:.
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Sekil £.8.2 Xg.,0,= 0.833 olan urunin DTA/TG diagram..
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SekIl E.9.1.750°C'dek! tepkimeden elde edilen Xg, .0_=0.875"In toz desen:.

Tablo E.9.1750°C'dek! tepkimeden elde edilen Xg13045=0.875%1n XRD veriler!
Sekil£.9.2.750°C'dekl tepkimeden elde ediien KB,EOS-O.QOO'un toz desenl,
Tablo E.Q9.2 750°C dek! tepkimeden eide edilen Xa.zoasﬁ.QOO‘Un XAD veriler
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Sekil E.9.1.750°C'deki tepkimeden elde edilen Xg, =0.875"in toz desenl.

203

Tablo E.9.1. 750 Cdekl tepkimeden eice edilen Xg.;osz.B?S‘ln XRD veriler

It’ID 2] e ko k I d d

gtz hes gozl4] has[ 4]

100 13.95 13.94 1 1 1 3.195 3.196
4 16.17 16.15 2 0 0 2.765. 2.768
33 23.17 23.17 2 2 0 1.957 1.957
46 27.47 27 .48 3 1 1 1.669 1.669
8 2881 28.81- 2 2 2 1.598 1.598
6 37.32 37.33 3 3 1 1.270 1.270
11 38.49 38.48 4 2 0 1.237 1.237
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Sekil £.9.2.750°C'dek! tepkimeden elde edilen Xp,,5,=0.900'Un toz desen

Tablo E.9.2 750°C'dek: tepkimeden elde edilen Xmip 05 =0.900°Un XRD veriler

If]:b eg':iz ahns h k ! dgnzf:ﬂ?’] dheu[-ﬂ?ﬂ

100 13.92 13.94 1 1 1 3,200 3.196
43 16.14 16.15 2 0 0D 2.769 2.768
42 23.13 23.17 2 2 0 1.958 1.957
a7 27.49 27.47 3 1 1 1.668 1.66%
9 28.81 28,81 2 2 2 1.598 1.598
6 33.83 33.81 4 0 0 1.383 1.384
] 37.32 37.33 3 3 1 1.270 1.270
10 38.45 38.47 4 2 0 1.238 1.238
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Sekil E.10.1. Xg,, 0= 0.867 olan urinin DTA/TG diagram..
Sekil E.10.2.Xg,253=0.900 olan uridnin DTA/TG diagram:,
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Sekil E.10.1. Xg,,05° 0.867 olan Urlnln DTA/TG diagrami.
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Sekil E.‘D.E.XEIZD3= 0.900 olan Urunidn DTA/TG diagram:.



