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OZET

Bu ¢alismada, kimyasal ¢oktiirme yontemi ile ¢inko hidroksit siilfat (Zns(OH)sSO.)’in sentezlenmesi esnasinda
ZnSOs oncii madde olarak ve boraks (NaBs07.10H,0), hekzametilentetramin (CH)sNs) (HMT) ve sodyum
hidroksit (NaOH) bazik ¢oktiiriiciiler olarak kullanilmistir. Boraks ve HMT ortamlarinda Zns(OH)sSO4+3H20 ve
NaOH ortaminda Zns(OH)sSO4- 4H,Q'in sentezlendigi XRD sonuglari ile tespit edilmistir. SEM analiz sonuglarinda
boraks, HMT ve NaOH ortamlarinda sentezlenen 6rneklerin morfolojik olarak hegzagonal yapida tabakalardan
olustugu goriilmektedir. TG ve DSC analizlerinde her ti¢ 6rnek iginde iic basamakli bir agirlik kaybinin oldugu
gortilmektedir. Her bir basamakta sirasi ile Zna(OH)sSO4+0,5H20, ZnsO(SO4)2 ve ZnO’in olustugu tespit edilmistir.
Boraks ortaminda 3-(N,N-dimetildodesilamonyum)-propansiilfonat (SB12) siirfaktan ilave edilerek sentezlenen
orneklerin siirfaktansiz ortamda sentezlenen drneklere benzer hegzagonal yapida oldugu goriilmektedir. Sodyum
dodesil siilfat (SDS) ve N-setil-N,N,N-trimetil-amonyum bromiir (CTAB) siirfaktanlar ilave edilerek sentezlenen
orneklerin ise yaprak benzeri morfolojilere doniistiigii tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Kimyasal ¢oktiirme yontemi, Zna(OH)sSO., ZnO
ABSTRACT

In this study, during the synthesis of zinc hydroxide sulfate (Zns(OH)sSO4) by chemical precipitation method, ZnSO4
was used as precursor and borax (Na:B4O7.10H,0), hexamethylenetetramine (CH2)¢N4) (HMT) and sodium
hydroxide (NaOH) as basic precipitants. It was determined by XRD results that Zns(OH)SO,4-3H20 was synthesized
in Borax and HMT environments and Zns(OH)sSO4.4H,O was synthesized in NaOH environment. In the SEM
analysis results, it is seen that the samples synthesized in borax, HMT and NaOH media consist of morphologically
hexagonal layers. In TG and DSC analyzes, it is seen that there is a three-step weight loss in all three samples. In
each step, Zns(OH)sSO4-0,5H,0, Zns0(S04), and ZnO are formed, respectively. It is seen that the samples
synthesized by adding 3-(N,N-dimethyldodecylammonium)-propanesulfonate (SB12) surfactant in borax
environment have a hexagonal structure similar to the samples synthesized in the absence of surfactant. It is seen that
the samples synthesized by adding 3-(N,N-dimethyldodecylammonium)-propanesulfonate (SB12) surfactant in
borax environment have a hexagonal structure similar to the samples synthesized in the absence of surfactant. It was
determined that the samples synthesized by adding sodium dodecyl sulfate (SDS) and N-cetyl-N,N,N-trimethyl-
ammonium bromide (CTAB) surfactants turned into leaf-like morphologies.
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GIRIS

Su molekiilleri tarafindan isgal edilen nano boyutlu ara katman aralifina sahip istiflenmis iki boyutlu yiiklii
katmanlardan ve bu katmanlara uyumlu yiiklii kimyasal tiirlerden olusan katmanli malzemeler hem akademi hem de
endiistriden biiyiik ilgi gormektedir. Bu malzemelere olan ilgi, ¢cogunlukla, ayni yiike sahip cesitli organik ve
inorganik molekiiller ile katmanlar aras1 katyonlari/anyonlar1 degis tokus etme yeteneklerinden kaynaklanmaktadir
ve bu da zengin interkalasyon (araya ekleme) kimyasina yol agmaktadir. Katyonik killer veya metal fosfatlar ve
fosfonatlar gibi negatif yiiklii katmanlar1 dengeleyen degisebilir katyonlara sahip ¢ok ¢esitli katmanli malzemeler
uzun siiredir bilinmektedir ve dogada yaygin olarak bulunmaktadir. Buna karsilik, anyon degistirme 6zelliklerine
sahip katmanli malzemeler nispeten nadirdir. Bunlar arasinda, pozitif yiiklii metal hidroksit katmanlari ile
degistirilebilir yiik dengeleyici anyonlari ve ara katman galerilerindeki su molekiillerini igeren malzemeler anyonik
katmanli malzemeler olarak adlandirilirlar (Guan et al., 2022; Mishra, Dash and Pandey, 2018; Pavel, Urda and
Marcu, 2020; Gautam, Singh and Tiwari, 2022; Machovsky et al., 2013).

Brusit benzeri katmanli metal hidroksit bilesikleri, yapilarina ve kimyasal bilesimlerine gore genel olarak katmanli
cift hidroksitler ve katmanlt hidroksit tuzlari olarak iki tipte siniflandirilabilir (Moezzi, McDonagh and Cortie, 2012;
Othman, Helwani and Fernando, 2009). Katmanl ¢ift hidroksitler ve katmanl hidroksit tuzlari, kataliz, ayirma
teknolojisi, nanokompozit malzeme miihendisligi, manyetik malzemeler, giibre sanayi, farmasotik tiriinler ve polimer
teknolojisindeki 6nemi nedeniyle biiyiik ilgi gormektedir (Everaert et al., 2022; Mazhar et al., 2022; Sohrabi et al.,
2022).

Anyonik killer olarak da bilinen katmanli ¢ift hidroksitler, sentezlenebilen ¢ok sayida olas1 bilesim ve metal-anyon
kombinasyonu, yiiksek kimyasal ve termal kararlilig, yiiksek biyo uyumlulugu ve pH'a bagli ¢éziiniirliik gibi kendine
has 6zelliklere sahiptir (Kuthati et al., 2015; Anandan, Wu and Ashokkumar, 2015; Mamat et al., 2014). Katmanl
metal hidroksit bilesiklerinden bir digeri olan katmanli metal hidroksit tuzlar1, genellikle Ma(OH)s(X®)a-tye.NH20
genel formiiliine sahiptirler. Burada M = Zn*2, Co*?, Ni*?, Mn*? gibi katyonlardan olusmaktadir. Yapisal olarak, genel
yiik notiirliigiinii korumak icin ara katman anyonlarinin varligin1 gerektiren pozitif yiiklii brusit benzeri metal
hidroksit katmanlarindan olusurlar. Bu ara katman anyonlar1 (X), Cl, NOs, CO3?, CH3COO" ve SO4? olabilir
(Hussein et al., 2012; Parida and Mohapatra, 2012).

Katmanli metal hidroksit tuzlarinin bir iiyesi olan ¢inko hidroksit siilfat, genel formiilii aZn(OH)2-bZnSO.-cH20 olan
¢inko hidroksit, ¢inko siilfat ve sudan olugsmaktadir. Cinko hidroksi siilfat, gaz sensorleri, polimer katki maddeleri,
glibreler, pigmentler ve ZnO nanolevhalari i¢in 6nciiler olarak kullanilmaktadir. Giibreleme isleminde ¢inko hidroksi
siilfatin kullanilmasi, bitkilerde verimi arttirmakta, ayni boyutta meyvelerin elde edilmesini ve daha canli
gdriinmelerini saglar. Ila¢ sanayinde, pigment iiretiminde, tarim ve kimya sektoriinde, boya, deri, maya sektoriinde,
maden cevheri ¢ikartilmasinda, sentetik fiber endiistrisi, ¢inkolu giibre iiretiminde, birim alanda elde edilen {iriin
miktarini artirmaktadir ve toprak pH’1im1 diizenlemektedir. (Xue et al., 2010; He et al. 2013; Germann et al., 2016).

Essiz fizikokimyasal ozellikleri nedeniyle ZnO, eczacilik ve tip, katalizoér, kauguk ve plastik endiistrisinden
optoelektronik ve piezoelektrik cihazlara, kimyasal ve biyolojik algilamaya kadar genis bir uygulama alanina sahiptir
(Aldeen, Mohamed and Maaza, 2022; Czyzowska and Barbasz, 2022; Gur et al.,2022). G6ézenekli ZnO mikro ve
nano yapilarin iiretilmesi igin ¢esitli yontemler kullanilmaktadir. Bunun igin genellikle metal hidroksi tuzlar
sentezlenerek bunlarin termal bozunmasi ile yiiksek baglanma enerjisi ve genis bant genisligi ile bircok alanda
potansiyel kullanima sahip goézenekli ZnO nano tabakalar1 elde edilmektedir. ZnO’nun hazirlanmasi i¢in ¢inko
hidroksit nitrat (Zns(OH)s(NOs)2-2H,0) (Huang et al., 2011), ¢inko hidroksit kloriir (Zns(OH)sCl»-2H,0) (Zhang and
Yanagisawa, 2007), ¢inko hidroksit siilfat (Zns(OH)sSO4-nH>0) (Darezereshki et al., 2011) veya ¢inko hidroksit
asetat (Zns(OH)s(CH3COO0)2:2H20) (Cui et al., 2008) gibi tabakali hidroksit tuzlari oncii maddeler olarak
kullanilmaktadir.

Yapilan ¢alismada, kimyasal ¢oktiirme metodu ile boraks, NaOH ve HMT gibi bazik ortamlarda katmanli hidroksit
tuzlarindan birisi olan Zna(OH)sSO4-nH20 sentezlendi. Her ii¢ ortamda da sentezlenen 6rneklerin XRD, SEM, termal
bozunmalar1 ve boraks ortaminda sentezlenen drneklerin morfolojik yapisina siirfaktanlarin etkisi incelendi.
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MATERYAL VE METOD
Zn4S04(OH)6.NH20’nun Sentezlenmesi

NaOH ve boraks ortamlarinda ¢inko hidroksit siilfat (Zns(OH)sSO4-nH20)’1n sentezi oda sicakliginda (25°C) yapildi.
Fakat HMT ortaminda 25°C’de ¢6kme gozlenmediginden bu konuda yapilan literatiir (Peng et al., 2013) temel
alinarak sentezlenme islemi 80°C’de yapildi. Yapilan deneylerde, ii¢ ayr1 behere 50 mL 0.1M ZnSO,.7H,0 konuldu.
Birinci behere 50 mL 0.1M boraks, ikinci behere 50 mL 0.1M NaOH ve {igiincii behere 50 mL 0.1M HMT ¢ozeltileri
damla damla ilave edildi ve manyetik karistiricida 3 saat 600 rpm hizinda karigtirildi. Daha sonra siizgeg kagidindan
stiziilerek stizgec kagidi tizerinde kalan ¢okelti saf suyla ve etanol ile birkag kez yikandi. 48 saat ortam sicakliginda
kurutulan 6rneklerin karakterizasyonlari yapildi.

Sentezlenen Orneklerin Karakterizasyonu

Boraks, NaOH ve HMT ortamlarinda sentezlenen orneklerin kristal yapisi, 2°/dak tarama hizinda 10°< 26 <90°
araliginda X-1s1m1 kirmim cihazi (XRD) (PANalitik Empyrean) ile belirlendi. Yiizey morfolojileri ve elementel
analizleri, bir enerji dagitict X-151m1 detektorii (EDS) ile kombine edilmis taramali elektron mikroskobu (SEM) (Zeiss
Sigma 300) ile analiz edildi. Termogravimetrik analiz (TGA) (Netzsch STA 409 PC Luxx) cihazi ile sentezlenen
orneklerin termal davraniglari, 60 ml/dak akis hizinda azot atmosferinde 25-1000°C araliginda ve 20°C/dak 1sitma
hizinda incelendi.

ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

Bazik ¢oktiiriicti maddelerin kimyasal yapiya etkisini incelemek amaciyla boraks, NaOH ve HMT ortamlarinda
sentezlenen Zn4(OH)SO4 - NH20’nun XRD spektrumlart Sekil 1°de verilmistir.

25°C’de boraks ve 80°C’de HMT ortaminda sentezlenen 6rneklerin XRD spektrumlarinin Zna(OH)sSO4-3H,0
(JCPDS 01-078-0247) ile bire bir uyustugu Sekil la ve c’de goriilmektedir. 25°C’de NaOH ortaminda sentezlenen
ornegin ise Znis(OH)SO44H,0 (JCPDS 00-044-0673) oldugu Sekil 1b’de goriilmektedir. Yapilan deneyler
sonucunda, boraks ortaminda ¢inko borat olusmasi beklenirken ¢inko boratin meydana gelmedigi goriilmektedir.

Boraksin sulu ¢dzeltisi dogada alkalidir ve suda ¢oziindiigiinde kismen asagidaki reaksiyonda goriildiigii gibi B,O7?
iyonlarina ayrigarak ortami hidrolize etmektedir.

B.O72+ 7 H,O — 2 OH™ + 4 H3BO;3 (1)

Bu nedenle, HMT ve NaOH’e benzer olarak boraksinda ortamui hidrolize ettigi ve sonugta Zns(OH)sSO4-3H.0O’nun
meydana geldigi ilk defa bizim tarafimizdan tespit edilmistir. Yapilan bir ¢alismada ZnSO4 ve NaOH ile kimyasal
¢oktiirme yonteminde Zna(OH)sSO4-4H,0 sentezlendigi belirtilmektedir (Moezzi, Cortie and McDonagh, 2013). Bir
diger calismada ise ZnSOs ve HMT ile yine kimyasal ¢oOktiirme ortaminda Zns(OH)sSOs4H,O velveya
Zn4(OH)6S0O4-5H,0 sentezlendigi literatiirde yer almaktadir (Gao et al., 2006; Machovsky et al., 2013).
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Sekil 1. a) Boraks, b) NaOH, ¢) HMT Ortamlarinda Sentezlenen Orneklerin XRD Sonuglar

Boraks, NaOH ve HMT ortamlarinda sentezlenen 6rneklerin SEM ve EDS sonuglart Sekil 2°de verilmistir. SEM
gortntiilerinde her ti¢ ortamda (boraks, NaOH ve HMT) sentezlenen 6rneklerin morfolojik olarak hegzagonal yapida
ve levha formunda olustugu goriilmektedir (Sekil 2a, ¢ ve ). Boraks ve HMT ortaminda sentezlenen 6rneklerin EDS
sonuglarinda (Sekil 2b ve f) O, S ve Zn agirlik ylizdelerinin birbirine yakin olmas1 her iki ortamda da sentezlenen
orneklerin  Zni(OH)eSO4-3H20 oldugunu teyit etmektedir. Bu sonuglar, XRD’den elde edilen sonuglarla
uyusmaktadir. NaOH ortaminda sentezlenen 6rnegin EDS sonuglarinda (Sekil 2d) O, S ve Zn agirlik yiizdelerinin
boraks ve HMT ortamlarindaki degerlerden farkli oldugu ve Zni(OH)sSO4*4H>O’nun meydana geldigi tespit
edilmistir. Literatiirde HMT ve NaOH ortamlarinda birgok ¢alisma (Gao et al. 2006; Moezzi, Cortie and McDonagh,
2013; Machovsky et al. 2013) mevcuttur. Yapilan ¢alismada bu ortamlarda sentezlenen 6rnekler, boraks ortaminda

sentezlenen orneklerle kargilagtirma amaci ile incelenmistir.
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Sekil 2. a,b) Boraks, c,d) NaOH, e,f) HMT Ortamlarinda Sentezlenen Orneklerin SEM ve EDS Sonuglari

Sentezlenen Orneklerin TG ve DSC Analiz Sonuclart

Boraks, NaOH ve HMT ortamlarinda sentezlenen orneklerin termal bozunmasinda olusan TG ve DSC egrileri
20°C/dk 1s1tma hiz1 ve 25-1000°C sicaklik araliginda yapilmis ve sonuglar Sekil 3-5’de verilmistir.
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Sekil 3. Boraks Ortaminda Sentezlenen Zns(OH)sSO4-3H,0’nun a)TG ve b) DSC Analiz Sonuglari
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Sekil 4. 1000°C°de Termal Bozunma ile Elde Edilen Ornegin XRD Sonucu

Boraks ortaminda sentezlenen Zna(OH)sSO4-3H20’nun TG analiz sonucunda {i¢ basamakli bir agirlik kaybinin
meydana geldigi Sekil 3a’da goriilmektedir. TG analiz sonuglarinda, birinci basamakta 25-260°C sicaklik
araligindaki %11,81 agirlik azalmasinin 2,5 mol H,O’nun uzaklagsmasini (dehidratasyon), ikinci basamakta 260-
725°C sicaklik araligindaki %11,63 agirlik azalmasinin Znz(OH)2(SO4)2’nin ¢inko oksisiilfat’a (ZnsO(S0.),)
doniisiimiinii (dehidroksilasyon) ve {igiincii basamakta 725-1000°C sicaklik araliginda %15,97 agirlik azalmasinin
¢inko oksisiilfat’in (ZnzO(S04),;) tamaminin ZnO’ya doniisimiinti (desiilfatasyon) gostermektedir. Sekil 3b’de
verilen DSC analiz sonuglarinda ise {i¢ basamakli agirlik kaybiin sirsi ile 98,61°C, 283,49°C ve 847,24°C
endotermik pik sicakliklarinda meydana geldigi tespit edilmistir. Sekil 4’de verilen 1000°C’de termal bozunma
sonucunda elde edilen 6rnegin XRD sonuglarinin ZnO (JCPDS 01-078-3322) pikleri ile birebir uyustugu
goriilmektedir. Ayrica asagida verilen Esitlik 5’de, 725-1000°C sicaklik araliginda siilfat gruplarinin tamaminin
ZnQO’ya donistigiini desteklemektedir.

Daha oOnce yapilan literatiir galismasinda, Zns(OH)sSO4-3H20’nun bozunma reaksiyonlari asagidaki gibi
verilmektedir (Staminirova, Petrova and Kirov, 2016).

ZNn4(OH)6S043H:0— Zna(OH)sS040,5H:0 + 2,5 H,0 ?)
Zn4(OH)f,SO4-O,5H20 — 0,5 Zns(OH)z(SO4)2 +2,57n0 + 3H,0 (3)
0,5 Zns(OH)z(SO4)2 +257n0 — Zn30(SO4)2 +257n0O +0,5H,0 (4)

0,5 Zn30(804)2 + 2,5 Zn0O — 47Zn0 + SO, +0,50; (5)
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Sekil 5. NaOH Ortaminda Sentezlenen Zns(OH)sSO4-4H,0’nun a)TG ve b) DSC Analiz Sonuglari
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Sekil 6. HMT Ortaminda Sentezlenen Zns(OH)sSO4-3H20’nun a)TG ve b) DSC Analiz Sonuglari

Boraks ortaminda sentezlenen ornekten farkli olarak Sekil 5a’da goriildiigli gibi, NaOH ortaminda sentezlenen
ornegin TG analizi sonucunda, birinci basamakta %13,61 agirlik azalmasi 3,5 mol H2O’nun uzaklagmasinin bir
sonucudur. DSC analiz sonucunda endotermik pik sicakligi ise 95,56°C’dir (Sekil 5b). Diger iki basamaktaki agirlik
azalmasi sonuglar1 boraks ortaminda sentezlenen drnekleri ile yaklagik benzerlik géstermektedir. Bu sonuglara gore
ornegin XRD’den elde edilen sonuglarla (Zns(OH)sSO4-4H20) uyumlu oldugu sdylenebilir.

TG ve DSC analiz sonuglarinda, HMT ortaminda sentezlenen Zns(OH)sSO4-3H20 nun boraks ortaminda sentezlenen
orneklere benzer sonuglar verdigi Sekil 6a ve b’de goriilmektedir. Etkili bir Lewis asit-baz eslesmesinden dolay1 Zn*?
ve siilfat tiirleri arasindaki iyi koordinasyon sonucunda ¢inko hidroksit siilfat olusmaktadir. HMT'nin islevi iki
cesittir. ilk olarak, HMT, amino gruplarimn hidrolizi yoluyla OH olusumunu tesvik etmektedir. Ikincisi ve en
onemlisi, HMT, etilendiamin gibi katmanl ¢inko hidroksit siilfatta siitun gérevi yapmaktadir (Staminirova, Petrova
and Kirov, 2016; Peng et al., 2013).

Cinko hidroksi siilfat mineralleri yapiya bagli su miktarlarina gore, osakaite (Zns(OH)sSO4-5H20), namuwite
(Zn4(OH)6S04-4H20) ve lahnsteinite (Zna(OH)sSO4-3H20) olarak isimlendirilir. Bu ii¢ mineralin yapilari, nétr yiikli
bir ylizeye sahip 6zdes bir hidroksit tabakasi ile karakterize edilir. Farklari ise ara tabaka boslugundaki su igerigidir.
Yapilardaki su molekiilleri iki tip konumda bulunur: (1) ara katman boslugunda ve (2) hidroksit katmanindaki Zn
tetrahedranin iistiinde. Dehidrasyon analizinin sonuglari, su molekiillerinin kristal yapisal rolii agisindan minerallerin
kimyasal formiiliiniin belirlenmesinde 6nemlidir (Delcheva, 2021; Staminirova, Petrova and Kirov, 2016). Yapilan
bu c¢alismada, boraks ve HMT ortamlarinda sentezlenen orneklerin lahnsteinite (Zns(OH)eSO4-3H.0) ve NaOH
ortaminda sentezlenen 6rnegin hamuwite (Zns(OH)sSO4-4H,0) oldugu belirlenmistir. Bunlarin kullanim alanlarinda
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hangi kimyasal formiilde oldugu ve termal bozunmalarinda dehidrasyonla ortamdan H>O molekiillerinin uzaklagsmasi
esnasinda daha g6zenekli ZnO yapilarinin elde edilmesinde biiyiik 6nem arz etmektedir.

Siirfaktanlarin Etkisi

Reaksiyon esnasinda kontrollii boyut ve sekle sahip Orneklerin sentezlenmesinde siirfaktanlar biiyiik Onem
tasimaktadir. Siirfaktanlar, sentezlenen 6rneklerin ylizeyi ile etkilesime girmekte ve siirfaktanlarin bas ve kuyruk
gruplarmin 6zelliklerine ve molar esdeger oranlaria bagli olarak, érneklerin biiyiimesini etkileyebilirler (LaGrow et
al., 2013).

Stirfaktansiz ZnSO4 ve boraks ortaminda sentezlenen drneklerle karsilastirmak ve morfolojilerindeki degisimleri
gbzlemek amaciyla ayni sartlarda ortama kritik misel konsantrasyonlarinda zwitteronik SB12, anyonik SDS ve
katyonik CTAB siirfaktanlar1 ilave edilmistir. Siirfaktan eklenerek sentezlenen orneklerin SEM gorintiileri Sekil
7’de verilmistir. Sekil 7a’da SBI12 siirfaktani ilave edilerek sentezlenen orneklerin SEM goriintiilerinde SB12
stirfaktaninin yapiy1 degistirmedigi ve stirfaktansiz ortamda sentezlenen orneklere benzer olarak hegzagonal levha
seklinde yapilarin olustugu tespit edilmistir. Fakat SDS (Sekil 7b) ve CTAB (Sekil 7c) gibi anyonik ve katyonik
stirfaktanlarin  orneklerin  morfolojik yapisim degistirdigi ve yapraksi levha seklinde yapilarin olustugu
goriilmektedir.

Sekil 7. a) SB12, b) SDS ve ¢) CTAB Siirfaktanlar1 ile Sentezlenen Orneklerin SEM Gériintiileri


https://link.springer.com/article/10.1007/s10570-017-1426-3#ref-CR37

KSU Miihendislik Bilimleri Dergisi, 25(4), 2022 678 KSU J Eng Sci, 25(4), 2022
Arastirma Makalesi Research Article
A.Ozer

SONUCLAR

Birlikte ¢oktiirme yontemiyle boraks, HMT ve NaOH gibi bazik ortamlarda ¢inko hidroksit siilfat sentezlendi. Boraks
ve HMT ortamlarinda sentezlenen orneklerin Zna(OH)sSOs3H.O ve NaOH ortaminda sentezlenen Ornegin
Zn4(OH)6SO4-4H-0 kimyasal yapisina sahip olduklari tespit edilmistir. Literatiirde Zns(OH)sSO4nH20’nun HMT ve
NaOH ortamlarinda sentezlendigi goriilmesine ragmen, bu c¢aligmada ilk defa boraks ortaminda sentezlenmistir.
Yapilan deneyler sonucunda boraks ortaminda ¢inko boratin olugsmadigi, bu ortamda boraksinda HMT ve NaOH’e
benzer olarak hidrolizi sonucunda Zns(OH)sSO4-3H,O’nun olustugu goériilmektedir. Sentezlenen orneklerin her
iclinde de ii¢ basamakli bir agirlik kaybinin oldugu TG ve DSC analizleri sonucunda tespit edilmistir.
Zn4(OH)6S0O4-3H20’nun birinci basamakta 2.5 mol H2O’yu kaybederek ZnsSO4(OH)s.0.5H20’ya donistiigi, ikinci
basamakta Zns(OH)eSO4-0,5H.0’nun bozunmast sonucunda ZnsO(SO.)s’in olustugu ve tliglincii basamakta
Zn30(S04)3’lin bozunmasi ile ZnO’e donistiigi tespit edilmistir. Boraks ortaminda Zns(OH)sSO4-3H20’nun
sentezlenmesi esnasinda ortama ilave edilen siirfaktanlardan SB12’nin morfolojiyi degistirmedigi aksine SDS ve
CTAB siirfaktanlarinin eklendigi ortamlarda sentezlenen 6rneklerin yapraksi levha seklinde oldugu goriilmektedir.
Zn4S0O4(OH)e.nH20’nun  sentezinde bazik ortam olarak kullanilan NaOH ve HMT’ye alternatif olarak boraks
ortaminda da ilk defa bu ¢aligmada sentezlenmesi literatiire katki saglamistir.

KAYNAKLAR

Aldeen, T. S., Mohamed, H. E. A., & Maaza, M., (2022). ZnO nanoparticles prepared via a green synthesis approach:
Physical properties, photocatalytic and antibacterial activity. Journal of Physics and Chemistry of Solids, 160,
110313. https://doi.org/10.1016/j.jpcs.2021.110313

Anandan, S., Wu J. J., & Ashokkumar M. (2015) Sonochemical Synthesis of Layered Copper Hydroxy Nitrate
Nanosheets, Chem Phys Chem., 16(16), 3389-3391. https://doi.org/10.1002/cphc.201500629

Arizaga, G. G. C., Satyanarayana, K. G. & Wypych, F. (2007). Layered hydroxide salts: Synthesis, properties and
potential applications. Solid State lonics, 178(15-18), 1143-1162. https://doi.org/10.1016/j.55i.2007.04.016

Czyzowska, A., & Barbasz, A., (2022). A review: zinc oxide nanoparticles—friends or enemies?. International
Journal of Environmental Health Research, 32(4), 885-901. https://doi.org/10.1080/09603123.2020.1805415

Cui, Q. Y., Yu, K., Zhang, N. & Zhu, Z. Q. (2008). Porous ZnO nanobelts evolved from layered basic zinc acetate
nanobelts. Appl. Surf. Sci., 254(11), 3517-3521. https://doi.org/10.1016/j.apsusc.2007.11.044

Darezereshki E., Alizadeh M., Bakhtiari F., Schaffie M. & Ranjbar M. (2011). A novel thermal decomposition
method for the synthesis of ZnO nanoparticles from low concentration ZnSQ4 solutions, Applied Clay Science, 54(1),
107-111. https://doi.org/10.1016/j.clay.2011.07.023

Delcheva, Z. G., (2021). Crystal chemistry and thermal decomposition of copper and zinc hydroxy-sulfate minerals.
PhD thesis, Bulgarian Academy of Sciences Institute of Mineralogy and Crystallography Acad., Bulgarian 132p.

Everaert, M., Degryse, F., McLaughlin, M. J., Smolders, S., Andelkovic, ., Baird, R., & Smolders, E., (2022).
Enhancing the phosphorus content of layered double hydroxide fertilizers by intercalating polymeric phosphate
instead of orthophosphate: A feasibility study. Journal of Colloid and Interface Science, 628, 519-529.
https://doi.org/10.1016/j.jcis.2022.07.149

Gao, X. D., Li, X. M., Yu, W. D., Peng, F. & Zhang, C.Y. (2006). Oversized hexagonal nanosheets of layered zinc
hydroxysulfates via the hexamethylenetetramine-mediated solution route. Mater. Res. Bull. 41(3), 608-611.
https://doi.org/10.1016/j.materresbull.2005.09.001

Gautam, R. K., Singh, A. K., & Tiwari, I., (2022). Nanoscale layered double hydroxide modified hybrid
nanomaterials for wastewater treatment: A review. Journal of Molecular Liquids, 350, 118505.
https://doi.org/10.1016/j.molliq.2022.118505

Germann, L. S., Dinnebier, R. E., Liu X., Dong Y. & Li W. (2016). On the Crystal Structure of a Previously Unknown
Anhydrous Zinc Hydroxide Sulfate. Z Anorg. Allg. Chem., 642(3), 255-259.
https://doi.org/10.1002/zaac.201500774

Guan, X., Yuan, X., Zhao, Y., Wang, H., Wang, H., Bai, J., & Li, Y., (2022). Application of functionalized layered
double hydroxides for heavy metal removal: A review. Science of The Total Environment, 838, 155693.
https://doi.org/10.1016/j.scitotenv.2022.155693



https://doi.org/10.1016/j.jpcs.2021.110313
https://doi.org/10.1002/cphc.201500629
https://doi.org/10.1016/j.ssi.2007.04.016
https://doi.org/10.1016/j.materresbull.2005.09.001

KSU Miihendislik Bilimleri Dergisi, 25(4), 2022 679 KSU J Eng Sci, 25(4), 2022
Arastirma Makalesi Research Article
A.Ozer

Gur, T., Meydan, 1., Seckin, H., Bekmezci, M., & Sen, F., (2022). Green synthesis, characterization and bioactivity
of biogenic zinc oxide nanoparticles. Environmental Research, 204, 111897.
https://doi.org/10.1016/j.envres.2021.111897

He, P., Gao, X. D., Wu, L. B., Jiang, Z. W., Wang, C. L., Li, X. M., (2013). Porous ZnO sheets transformed from
zinc sulfate hydroxide hydrate and their photoluminescence performance. Acta Physico-Chimica Sinica, 29(4), 874-
880. https://doi.org/10.3866/PKU.WHXB201302045

Huang, J. R.,, Wu, Y. J., Gu, C. P., Zhai, M. H., Sun, Y. F. & Liu, J. H. (2011). Fabrication and gas-sensing properties
of hierarchically porous ZnO architectures. Sens. Actuators B: Chem., 155(1), 126-133.
https://doi.org/10.1016/j.snb.2010.11.036

Hussein, M. Z, Abdul Rahman, N. S. S., Sarijo, S. H., Zainal, Z., (2012). Herbicide-intercalated zinc layered
hydroxide nanohybrid for a dual-guest controlled release formulation. Int J Mol Sci., 13(6), 7328-7342.
https://doi.org/10.3390/ijms13067328

Hwang, S. H., Han, Y. S. & Choy, J. H. (2001). Intercalation of Functional Organic Molecules with Pharmaceutical,
Cosmeceutical and Nutraceutical Functions into Layered Double Hydroxides and Zinc Basic Salts. Bull. Korean
Chem. Soc., 22(9), 1019-1022. https://doi.org/10.5012/bkcs.2001.22.9.1019

Kuthati, Y., Kankala, R. K., Lee, C. H., (2015). Layered double hydroxide nanoparticles for biomedical applications:
current status and recent prospects. Appl. Clay Sc. 112, 100-116. https://doi.org/10.1016/j.clay.2015.04.018

LaGrow A. P., Ingham B., Toney M. F. & Tilley R. D. (2013). Effect of surfactant concentration and aggregation on
the growth kinetics of nickel nanoparticles. J Phys Chem C., 117(32), 16709-16718.
https://doi.org/10.1021/jp405314g

Machovsky, M., Kuritka, 1., Sedlak, J. & Pastorek, M. (2013). Hexagonal ZnO porous plates prepared from
microwave synthesized layered zinc hydroxide sulphate via thermal decomposition. Materials Research Bulletin,
48(10), 4002-4007. https://doi.org/10.1016/j.materresbull.2013.06.018

Mamat, M., Tagg, T., Khairul, W. M., Abdullah, M. A. A., Mohd Tahir, N., Jubri, Z., & As‘ari, R. A., (2014).
Behavior of layered double hydroxides having different divalent transition metal groups. In Applied Mechanics and
Materials, 563, 94-101. https://doi.org/10.4028/www.scientific.net/ AMM.563.94

Mazhar, H., Shehzad, F., Hong, S. G., & Al-harthi, M. A., (2022). Degradation kinetics and thermomechanical
properties of in-situ polymerized layered double hydroxides-ethylene-propylene copolymer. Journal of Applied
Polymer Science, 139(16), 52002. https://doi.org/10.1002/app.52002

Mishra, G., Dash, B., & Pandey, S. (2018). Layered double hydroxides: A brief review from fundamentals to
application as evolving biomaterials. Applied Clay Science, 153, 172-186. https://doi.org/10.1016/j.clay.2017.12.021

Moezzi, A., Cortie, M. B. & McDonagh, A. M. (2013). Zinc hydroxide sulphate and its transformation to crystalline
zinc oxide. Dalton Transactions, 42(40), 14432-14437. https://doi.org/10.1039/C3DT51638E

Moezzi, A., McDonagh, A. M. & Cortie, M. B. (2012). Zinc oxide particles: Synthesis, properties and applications.
Chemical engineering journal, 185, 1-22. https://doi.org/10.1016/j.cej.2012.01.076

Othman, M. R., Helwani, Z. & Fernando, W. J. N. (2009). Synthetic hydrotalcites from different routes and their
application as catalysts and gas adsorbents: a review. Appl. Organomet. Chem., 23(9), 335-346.
https://doi.org/10.1002/aoc.1517

Parida, K., Mohapatra, L., (2012). Carbonate intercalated Zn/Fe layered double hydroxide: a novel photocatalyst for
the enhanced photo degradation of azo dyes. Chem. Eng. J., 179, 131-139. https://doi.org/10.1016/j.cej.2011.10.070

Pavel, O. D., Urda, A., & Marcu, 1. C., (2020). Layered Double Hydroxide. In New Frontiers in Nanochemistry,
Apple Academic Press pp. 265-274.

Peng, H., Dong, G. X., Bin, W. L., Wu, J. Z,, Lu, W. C. & Min, L.X. (2013). Porous ZnO Sheets Transformed from
Zinc Sulfate Hydroxide Hydrate and Their Photoluminescence Performance. Acta Phys.-Chim. Sin., 29 (4), 874-880.
https://doi.org/10.3866/PKU.WHXB201302045

Rujiwatra, A., Mander, G. J., Kepert, C. J. & Rosseinsky, M. J. (2005). Synthesis and Characterization of Subcell—
Supercell Related Ethylenediamine-Pillared Zinc Hydroxysulfates. Crystal growth & design, 5(1), 183-189.
https://doi.org/10.1021/cg034242x


https://doi.org/10.1016/j.snb.2010.11.036
https://doi.org/10.1002/app.52002
https://doi.org/10.1002/aoc.1517
https://doi.org/10.1016/j.cej.2011.10.070

KSU Miihendislik Bilimleri Dergisi, 25(4), 2022 680 KSU J Eng Sci, 25(4), 2022
Arastirma Makalesi Research Article
A.Ozer

Sohrabi, H., Dezhakam, E., Khataee, A., Nozohouri, E., Majidi, M. R., Mohseni, N., & Yoon, Y., (2022). Recent
trends in layered double hydroxides based electrochemical and optical (bio) sensors for screening of emerging
pharmaceutical compounds. Environmental Research, 211, 113068. https://doi.org/10.1016/j.envres.2022.113068

Staminirova, T., Petrova, N. & Kirov, G. (2016). Thermal decomposition of zinc hydroxy-sulfate-hydrate minerals.
J Therm Anal Calorim., 125(1), 85-96. https://doi.org/10.1007/s10973-016-5325-X

Xue, L., Mei, X., Zhang, W., Yuan, L., Hu, X., Huang, Y. & Yanagisawa, K. (2010). Synthesis and assembly of zinc
hydroxide sulfate large flakes: Application in gas sensor based on a novel surface mount technology. Sensor and
Actuators B: Chemical, 147(2), 495-501. https://doi.org/10.1016/j.snb.2010.03.016

Zhang, W. X. & Yanagisawa, K. (2007). Hydrothermal Synthesis of Zinc Hydroxide Chloride Sheets and Their
Conversion to ZnO. Chem. Mater., 19(9), 2329-2334. https://doi.org/10.1021/cm0626841



