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OZET

KOBALT FTALOS iYANIN ILE TUREVLENDIRILMiIS MEZOGOZENEKLI SiLIKA
NANOMALZEME VE URET IM YONTEMI

Bulus 6zellikle; benzaldehit veya benzoik asit Uretimi icin benzil alkol oksidasyonunda
kullanima yo6nelik kobalt ftalosiyanin iceren mezogozenekli silika ve organosilika
heterojen katalizor nanomalzeme olup, MCM-41, CPTES (3-kloropropiltrietoksisilan),
Tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il)ftalosiyanin (CoPc) icermektedir. Bulug konusu
yontem MCM-41 hazirlanmasi; MCM-41-Cl hazirlanmasi; tetra hidrobenzoin substitue
kobalt (Il) ftalosiyanin (CoPc) hazirlanmasi; CoPc ile fonksiyonellestirilmis

nanomalzeme hazirlanmasi islemlerini icermektedir.
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iISTEMLER

1. Kobalt Ftalosiyanin ile tirevlendiriimis mezog6zenekli silika nanomalzeme olup,
ozelligi; MCM-41, CPTES (3-kloropropiltrietoksisilan), Tetra hidrobenzoin

substitue kobalt (Il)ftalosiyanin (CoPc) icermesidir.

5
2. Istem 1'e uygun nanomalzeme olup , 6zelligi; agirlikca %85-90 MCM-41, %8-
12 CPTES (3-kloropropiltrietoksisilan), %1-2 Tetra hidrobenzoin substitue kobalt
(Inftalosiyanin (CoPc) icermesidir.
10
3. Istem 1'e uygun nanomalzeme olup , 6zelligi; agirlikca %88,60 MCM-41, %10
CPTES (3-kloropropiltrietoksisilan), %1,40 Tetra hidrobenzoin substitue kobalt
(Inftalosiyanin (CoPc) icermesidir.
15
4. Kobalt Ftalosiyanin ile tirevlendiriimis mezog6zenekli silika nanomalzeme
dretim yontemi olup, 6zelligi; asagidaki islem adimlarini icermesidir:
i.  MCM-41 hazirlanmasi,
20 ii. MCM-41-Cl hazirlanmasi,
iii. tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il) ftalosiyanin (CoPc) hazirlanmasi,
iv.  CoPc ile fonksiyonellestiriimis hanomalzeme hazirlanmasi.
5. Istem 4'e uygun yontem olup ozelligi; (i) islem adiminda CTAB
25 (Setiltrimetilamonyum-bromdir), NaOH (Sodyum hidroksit), TEOS (Tetraetil

ortosilikat) varliginda isil islemle MCM-41 sentezlenmesini icermesidir.
6. Istem 5’e uygun yontem olup 6zelligi; (i) islem adiminda

- 3g CTAB tartilir ve 2L'lik ¢ift boyunlu balona aktarilir, Gzerine 1440mL

ultra saf su eklenerek 40 C’de kari smaya birakilir;
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- Cozelti berraklastiktan sonra Gzerine 10,5mL 2M NaOH eklenir ve
sicaklik 80 T ye cikarilir ve damlatma haznesiyle, 15mL TEOS
eklenmeye birakilir ve Damlatma bittikten sonra 2 saat karismaya
birakilir;

- Daha sonra isitici kapatilr, sicaklik 50 € ye indikten sonra Kkaristirici
durdurulur;

- Daha sonra ¢o6zelti pompa yardimi ile krozeden suzulir ve Krozede
kalan kati madde ettivde kurutulur;

- Ardindan 10 dakikalik araliklarla sicaklik 150-250-350-450-550 T'ye
cikarilacak sekilde kil firininda yakilir ve sicaklik 550C iken 6 saat
yanmaya birakilir;

-  MCM-41 elde edilir.

7. Istem 4’e uygun yontem olup ozelligi; (i) islem adiminda MCM-41, Hekzan,
CPTES(3-kloropropiltrietoksisilan) varhiginda MCM-41-Cl sentezlenmesini

icermesidir.
8. lIstem 7'ye uygun yontem olup 6zelligi; (i) islem adiminda

- MCM-41 250mL’lik ¢ift boyunlu balona eklenir; Cift boyunlu balon igin
kurutma dizenegi hazirlanir ve  Kurutma vakumda gerceklestirilir;

- 110 C sicaklkta 2-3 saat karl smaya birakilir;

- Kuruma gerceklestikten sonra sistem dikkatlice vakumdan argon gazina
gecirilir; Daha sonra 120mL Hekzan — 5mL CPTES karisimi damlatma
hazneleriyle kuru MCM-41'in Uizerine eklenir;

- Damlatma bittikten sonra reaksiyon 24 saat karismaya birakilir;

- Reaksiyon karigimi vakum altinda krozeden suzuldr;

- Krozede kalan katt madde Hekzan ile yikanir, vakumda kurutulur ve
krozeden kazinarak temiz bir balona aktarilir;

-  MCM-41-Cl elde edilir.

9. Istem 4’e uygun yontem olup 6zelligi; (iii) islem adiminda 4-((1R,2R)-2-hidroksi-
1',2'-difeniletoksi)ftalonitril, CoCl2 (Kobalt (Il) Klordr), n-pentanol, DBU (1,8-
Diazabisiklo[5.4.0Jundek-7-en) varliginda tetra hidrobenzoin substitue kobalt (I1)

ftalosiyanin (CoPc) sentezlenmesini icermesidir.
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10. istem 9'a uygun yontem olup 6zelligi; (i) islem adiminda

4-((1R,2R)-2-hidroksi-1',2'-difeniletoksi)ftalonitril (0.4 g; 1.18 mmol) ve
CoCI2 (0.075 g; 0.58 mmol) bir Schlenk tlpu icerisine yerlestirilir;

Daha sonra Uzerine 2-2.5 mL n-pentanol ve 3-4 damla DBU ilave
edilerek 140C'de 24 saat sureyle kari stirilir;

Reaksiyon slresi sonrasl, reaksiyon c¢o6zicist kuruluga kadar
buharlastirlir ve kalan trin silikajel kolondan sirasiyla hekzan/dietil eter
(3:7) ve kloroform/metanol (99:1) ¢oziictu sistemleri kullanilarak flash
kromatografi ile saflastirilir;

Mavi renkli kati tetra hidrobenzoin substitue kobalt (IlI) ftalosiyanin
(CoPc) elde edilir.

11. Istem 4’e uygun yontem olup 6zelligi; (iv) islem adiminda MCM-41-Cl, toluen,

tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il) ftalosiyanin (CoPc), K2CO3 (Potasyum

Karbonat) varliginda CoPc ile fonksiyonellestirilmis  nanomalzeme

sentezlenmesini icermesidir.

12. istem 11’e uygun yontem olup 6zelligi; (iv) islem adiminda

1g MCM-41-Cl tartilhp iki boyunlu balona aktarilarak vakuma altinda 100-
110 € tercihen 110 T’de kurutulur ve tzerine 25- 50 mL tercihen 25
ml kuru toluen eklenir;

Daha sonra 15mL kuru toluende ¢6ztinmus 100-120 mg tercihen 100mg
CoPc damlatma hunisiyle eklenir;

Damlatma sonrasi reaksiyon ortamina ~10mg K2CO3 ilave edilir;

20-26 saat tercihen 24 saat karistiktan sonra sicaklik kapatilir ve
karigim oda sicakligina geldikten sonra vakum altinda krozeden suzulir;
Sluzme sonrasl kalan kati toluen, etanol, saf su ve tekrar etanol ile
yikanir.

Krozede kalan madde 55 € sicakh ga ayarli etiivde kurutulur;

CoPc ile fonksiyonellestirilmis nanomalzeme elde edilir.
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TARIFNAME

KOBALT FTALOS iYANIN ILE TUREVLENDIRILMiIS MEZOGOZENEKLI SILIKA
NANOMALZEME VE URET iM YONTEMI

Teknik Alan

Bulus gida, kozmetik ve ila¢ alanlarinda sik kullanilan benzaldehit veya benzoik asit

gibi dederli bilesiklerin tretiminde kullanima yonelik bir nanomalzeme ile ilgilidir.

Bulus 0Ozellikle; benzaldehit veya benzoik asit Gretiminde, benzil alkol oksidasyonunda
kullanima ydnelik kobalt ftalosiyanin iceren mezogozenekli silika ve organosilika

heterojen katalizér nanomalzeme ve Uretim yontemi ile ilgilidir.

Tekni gin Bilinen Durumu

Benzil alkol (BA), organik bilesikler arasinda en basit ve en temel alkol bilesiklerinden
biridir. Oksidasyon igslemleri sonucunda tipta, boyalarda, parfimde ve diger uygulama
alanlarinda yaygin olarak kullanilan degerli kimyasal Urinler olan benzaldehitler ve
benzoik asitlere donusebilmektedir. Benzaldehit hazirlama yontemleri esas olarak
benzil alkolin oksidasyonunu, toluenin oksidasyonunu ve benzil kloririn hidrolizini
icermektedir. Bunlar arasinda benzil alkol oksidasyonu diusuk maliyeti nedeniyle daha
¢cok tercih edilmektedir. Benzil alkoliin oksidasyonu icin yaygin olarak kullanilan
oksidanlar veya katalizérler arasinda kromik asit, dikromat, permanganat ve degerli
metal katalizérleri bulunur. Ancak bu stratejilerin cogu genellikle atik olusumu, yiksek
maliyeti, yuksek enerji tiketimi icermesi ve surddrulebilirligi olmamasindan dolayi
benzil alkoliin oksidasyonu i¢in daha ekonomik acidan rekabetci bir strec devam

etmektedir.

Ornegin TR2019/05518 numarali ulusal patent yiiksek secimlilikte benzil alkol tretimi
ile ilgilidir. Dogal zeolit klinoptilolit destekli paladyum katalizér ve molekuler hidrojenin
kullanildid1 bir fotohidrojenasyon reaksiyonu ile kisa sirede ve ihmh kosullar altinda

benzaldehitten benzil alkol elde edilmesi icin bir ydntem saglanmistir.
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TR2014/11180 numaral ulusal patent ise fotokatalitik yontemle ylksek secimlilikte
benzaldehit Gretimi ile ilgilidir. Yéntem, TiCl4 kullanilarak hazirlanan TiO2 katalizérine
hazirlama asamasinda zirkonyum propoksit katillarak ZrO2-TiO2 katalizérindn
hazirlanmasi, elde edilen soliisyonun manyetik karistirma altinda tutulmasi, soliisyona
zirkonyum propoksit eklenmesi, zirkonyum propoksit eklenen sollisyonun karistiriimasi,

elde edilen kivamli malzemenin kurutulmasi ve kalsine edilmesini icermektedir.

Sonug olarak, yukarida anlatilan olumsuzluklardan dolayr ve mevcut ¢ézimlerin konu
hakkindaki yetersizligi nedeniyle ilgili teknik alanda bir gelistirme yapilmasi gerekli

kKihnmistir.
Bulu sun Amaci

Bulus, mevcut durumlardan esinlenerek olusturulup yukarida belirtilen olumsuzluklari

¢Ozmeyi amaclamaktadir.

Bulusun amaci, hazirlanan ftalosiyanin ile tirevliendiriimis mezogdzenekli silika
nanomalzeme ile istenilen dederli kimyasallardan benzaldehit veya benzoik asit se¢imli
olarak belirlenen sartlarda hazirlanabildigi gibi geri kazanilarak tekrar kullanilabilirligi ile
surddrdlebilir bir Griin saglamaktir. Mevcutta yapilan benzil alkol oksidasyon yontemleri
arin seciciligi saglamamakta olup, bulus konusu ftalosiyanin ile tdrevlendiriimis
mezogozenekli silika hanomalzeme ile yapilan benzil alkol oksidasyonunda istenilen
degerli kimyasallardan benzaldehit yiiksek segcicilik ile hazirlanabilmektedir. istenildigi
takdirde reaksiyon sartlari degistirilerek benzoik asit seciciligi de yapilabilmektedir.
Ayrica geri kazanilarak tekrar kullanilabilirligi ile surddrdlebilir bir nitelik tasimasi

mevcutta kullanilanlar arasindaki dnceligini belirlemektedir.

Yukarida anlatilan amaclari yerine getirmek Uzere bulus, Kobalt Ftalosiyanin ile
tirevlendiriimis mezogodzenekli silika nanomalzeme olup, MCM-41, CPTES (3-
kloropropiltrietoksisilan), Tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il)ftalosiyanin (CoPc)

icermektedir.

Yukarida anlatilan amaglari yerine getirmek Uzere bulus, Kobalt Ftalosiyanin ile
turevlendirilmis mezogdzenekli silika nanomalzeme (retim yontemi olup, asagidaki

islem adimlarini icermektedir:

i MCM-41 hazirlanmasi,
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ii. MCM-41-Cl hazirlanmasi,
iii. tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il) ftalosiyanin (CoPc) hazirlanmasi,
iv.  CoPc ile fonksiyonellestiriimis hanomalzeme hazirlanmasi.

Bulusun yapisal ve karakteristik 6zellikleri ve tim avantajlari asagida verilen detayli
acliklama sayesinde daha net olarak anlasilacaktir ve bu nedenle degerlendirmenin de

detayh aciklama g6z 6niine alinarak yapiimasi gerekmektedir.

Bulu sun Detayli Aciklamasi

Bu detayh aciklamada, bulugsa konu olan nanomalzeme ve tercih edilen yapilanmalari,

sadece konunun daha iyi anlasiimasina y6nelik olarak agiklanmaktadir.

Bulus, benzaldehit veya benzoik asit Gretiminde, benzil alkol oksidasyonunda
kullanima ydnelik kobalt ftalosiyanin iceren mezogozenekli silika ve organosilika

heterojen katalizér nanomalzeme ve Uretim yontemini kapsamaktadir.

Bulus, Kobalt Ftalosiyanin ile ttrevlendirilmis mezogdzenekli silika nanomalzeme olup,
en temel halinde MCM-41, CPTES (3-kloropropiltrietoksisilan), Tetra hidrobenzoin

substitue kobalt (Il)ftalosiyanin (CoPc) icermektedir .

Bulus kapsaminda kalan nanomalzemeler; agirlikca %85-90 MCM-41, %8-12 CPTES
(3-kloropropiltrietoksisilan), %1-2 Tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il)ftalosiyanin

(CoPc) icermektedir.

Bulusun tercih edilen bir 6rnegi; agirhkca %88,60 MCM-41, %10 CPTES (3-
kloropropiltrietoksisilan), %1,40 Tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il)ftalosiyanin

(CoPc) icermesidir.

Bulus konusu ftalosiyanin nanomalzeme recetesi spesifik olup detayh olarak asagida
tabloda verilmigtir. Alternatif oranlarin kullanilmasi nanomalzemenin yapisini

degistirecek ve uygulama alaninda farkli sonuglari verecektir.
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Tablo 1.Bulus konusu nanomalzeme icerigi

icerik Adirlikca Tercih Adirhkca Kullanilabilir
edilen miktar (%) miktar (%)

MCM-41 88.60 85-90

CPTES(3-kloropropiltrietoksisilan) 10.00 8-12

Tetra  hidrobenzoin  substitue 1.40 1-2

kobalt (ll)ftalosiyanin (CoPc)

MCM-41 (Mobil Composition of Matter No. 41): Mobil Kristal Materyalleri ilk olarak
katalizbr veya katalizor destekleri olarak kullanilabilen bir silikat ve alimosilikat kati
ailesinden hiyerarsik hekzogonal yapiya sahip mezogdzenekli bir malzemedir. Bulus
konusu nanomalzemede hazirlanan MCM-41 hazirlanmasi nanomalzemenin

mezog6zenekli Silika iskeletini olusturmaktadir.

CPTES ((3-Kloropropil)trietoksisilan): C9H21CIO3Si kimyasal formuliine sahip bir silan
bilesigidir. Metal olmayan yuzey islemleri, polimerler, diger organosilikon malzemeler,
blyuk olcekli ve ince kimyasallar, kaucuk ve plastik Griinler, metalik olmayan mineral
drinler yapiminda ve bilimsel arastirma ve gelistrmede kullanilir. Bulug konusu
nanomalzemede CPTES nanomalzeme ile ftalosiyanin arasindaki etkilesimi

saglamaktadir.

Tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il)ftalosiyanin (CoPc): Kobalt(ll) ftalosiyanin genis
bir uygulama alanina sahip organometalik bir komplekstir. Boyalar ve pigmentler, Isida
duyarlilastirici, Fotosel, Biyosensdr alanlarinda kullanildigdi gibi kimyasal katalizor
olarak da kullaniimaktadir. Bulus konusu nanomalzemede Tetra hidrobenzoin substitue

kobalt(ll) ftalosiyanin (CoPc) nanomalzemenin katalizor 6zelligini saglamaktadir.
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Bulus konusu ftalosiyanin nanomalzeme 6zgun olup, Uretim yontemi detayli olarak
asagida verilmistir. Alternatif ¢6zlcl, silika vb. bilesenlerin kullaniimasi yapisini

degistirecek ve uygulama alaninda farkli sonuclari verecektir.

Bulus ayrica Kobalt Ftalosiyanin ile tdrevlendiriimis mezog6zenekli silika
nanomalzeme dretim yontemini kapsamakta olup, asagidaki islem adimlarini
icermektedir:

i MCM-41 hazirlanmasi,
il MCM-41-Cl hazirlanmasi,
iii. tetra hidrobenzoin substitue kobalt (Il) ftalosiyanin (CoPc) hazirlanmasi,

iv.  CoPc ile fonksiyonellestiriimis nanomalzeme hazirlanmasi.

Bulus konusu yontem (i) islem adiminda, CTAB (Setiltrimetilamonyum-bromdar), NaOH
(Sodyum hidroksit), TEOS (Tetraetil ortosilikat) varliginda isil islemle MCM-41
sentezlenmesini icermektedir. (i) islem adimi Silika iskeletin hazirlanmasi icin
gereklidir.

Bulusun bir uygulamasinda (i) islem adiminda :

- 3g CTAB tartilir ve 2L'lik cift boyunlu balona aktarilir, Gzerine 1440mL
ultra saf su eklenerek 40 C’de kari smaya birakilir;

- Cozelti berraklastiktan sonra Gzerine 10,5mL 2M NaOH eklenir ve
sicakllk 80 T ye cikarilir ve damlatma haznesiyle, 15mL TEOS
eklenmeye birakilir ve Damlatma bittikten sonra 2 saat karismaya
birakilir;

- Daha sonra isitici kapatilir, sicaklik 50 € ye indikten sonra karistirici
durdurulur;

- Daha sonra ¢o6zelti pompa yardimi ile krozeden suzulir ve Krozede

kalan kati madde ettivde kurutulur;
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- Ardindan 10 dakikalik araliklarla sicaklik 150-250-350-450-550 <T'ye
cikarilacak sekilde kdl firininda yakilir ve sicaklik 550C iken 6 saat
yanmaya birakilir;

-  MCM-41 elde edilir.

Bulus konusu yontem (i) islem adiminda MCM-41, Hekzan, CPTES(3-
kloropropiltrietoksisilan) varliginda MCM-41-Cl sentezlenmesini icermektedir. (ii) islem

adimi Ftalosiyanin bilesiginin destek malzemesinin tutturulmasi icin gereklidir.

Bulusun bir uygulamasinda (ii) islem adiminda:

- MCM-41 250mL’lik ¢ift boyunlu balona eklenir; Cift boyunlu balon igin
kurutma diizenegi hazirlanir ve  Kurutma vakumda gerceklestirilir;

- 110 € sicaklkta 2-3 saat karl smaya birakilir;

- Kuruma gerceklestikten sonra sistem dikkatlice vakumdan argon gazina
gecirilir; Daha sonra 120mL Hekzan — 5mL CPTES karisimi damlatma
hazneleriyle kuru MCM-41'in Gzerine eklenir;

- Damlatma bittikten sonra reaksiyon 24 saat karismaya birakilir;

- Reaksiyon karigimi vakum altinda krozeden suzdldr;

- Krozede kalan katt madde Hekzan ile yikanir, vakumda kurutulur ve
krozeden kazinarak temiz bir balona aktarilir;

-  MCM-41-Cl elde edilir.

Bulus  konusu yontem (i) islem adiminda 4-((1R,2R)-2-hidroksi-1',2'-
difeniletoksi)ftalonitril, CoCIl2 (Kobalt (II) Klorlr), n-pentanol, DBU (1,8-
Diazabisiklo[5.4.0Jundek-7-en) varhidinda tetra hidrobenzoin substitue kobalt (ll)
ftalosiyanin (CoPc) sentezlenmesini icermektedir. (iii) Nanomalzemenin ftalosiyanin

kismi icin gereklidir.

Bulusun bir uygulamasinda (iii) islem adiminda:

- 4-((1R,2R)-2-hidroksi-1',2'-difeniletoksi)ftalonitril (0.4 g; 1.18 mmol) ve
CoCI2 (0.075 g; 0.58 mmol) bir Schlenk tipu icerisine yerlestirilir;
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- Daha sonra ulzerine 2-2.5 mL n-pentanol ve 3-4 damla DBU ilave
edilerek 140C'de 24 saat sureyle kari stirilir;

- Reaksiyon slresi sonrasl, reaksiyon c¢o6zicust kuruluga kadar
buharlastirilir ve kalan trin silikajel kolondan sirasiyla hekzan/dietil eter
(3:7) ve kloroform/metanol (99:1) cozuci sistemleri kullanilarak flash
kromatografi ile saflastirilir;

- Mavi renkli kati tetra hidrobenzoin substitue kobalt (ll) ftalosiyanin
(CoPc) elde edilir.

Bulus konusu yontemde (iv) islem adiminda MCM-41-Cl, toluen, tetra hidrobenzoin
substitue kobalt (1) ftalosiyanin (CoPc), K2CO3 (Potasyum Karbonat) varliginda CoPc
ile fonksiyonellestiriimis nanomalzeme sentezlenmesini icermektedir. (iv) islem adimi

Benzaldehit ve benzoik asit tretimi icin gereklidir.
Bulusun bir uygulamasinda (iv) igslem adiminda:

- 1g MCM-41-Cl tartihp iki boyunlu balona aktarilarak vakuma altinda 100-
110 € tercihen 110 T'de kurutulur ve tzerine 25- 50 mL tercihen 25
ml kuru toluen eklenir;

- Daha sonra 15mL kuru toluende ¢6ziinmuis 100-120 mg tercihen 100mg
CoPc damlatma hunisiyle eklenir;

- Damlatma sonrasi reaksiyon ortamina ~10mg K2CO3 ilave edilir;

- 20-26 saat tercihen 24 saat karistiktan sonra sicaklik kapatilir ve
karigim oda sicakligina geldikten sonra vakum altinda krozeden suzulir;

- Slzme sonrasi kalan kati toluen, etanol, saf su ve tekrar etanol ile
yikanir.

- Krozede kalan madde 55 < sicakli ga ayarli ettivde kurutulur;

- CoPc ile fonksiyonellestiriimis nanomalzeme elde edilir.

DENEYSEL CALISMALAR

1. adim: MCM-41 hazirlanmasi
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3g CTAB tartildi ve 2L'lik ¢ift boyunlu balona aktarildi, Gzerine 1440mL ultra saf su
eklenerek 40 C’de kari smaya birakildi. Cozelti berraklastiktan sonra Uzerine 10,5mL
2M NaOH eklendi ve sicaklik 80 T ye cikarildl ve d amlatma haznesiyle, 15mL TEOS
eklenmeye birakildi. Damlatma bittikten sonra 2 saat karismaya birakildi. Daha sonra
Isitict kapatildi, sicaklik 50 T ye indikten sonra Kkaristirici durduruldu. Daha sonra
¢Ozelti pompa yardimi ile krozeden slzildi. Krozede kalan kati madde etivde
kurutuldu. Ardindan 10 dakikalik araliklarla sicaklik 150-250-350-450-550 <T'ye
cikarilacak sekilde kil firrninda yakildi ve sicaklik 550 € iken 6 saat yanmaya
birakildi. Boylece MCM-41 hazirlandi.

2. adim: MCM-41-ClI hazirlanmasi

MCM-41 250mL’lik ¢ift boyunlu balona eklendi. Cift boyunlu balon icin kurutma
dizenedi hazirlandi. Kurutma vakumda gerceklestirildi. 110 € sicaklikta 2-3 saat
karismaya birakildi. Kuruma gerceklestikten sonra sistem dikkatlice vakumdan argon
gazina gecirildi. Daha sonra 120mL Hekzan — 5mL CPTES(3-kloropropiltrietoksisilan)
karisimi damlatma hazneleriyle kuru MCM-41'in Uzerine eklendi. Damlatma bittikten
sonra reaksiyon 24 saat karismaya birakildi. Reaksiyon karisimi vakum altinda
krozeden suzuldu. Krozede kalan kati madde Hekzan ile yikandi, vakumda kurutuldu

ve krozeden kazinarak temiz bir balona aktarildi. Béylece MCM-41-Cl hazirlandi.
3. adim: tetra hidrobenzoin substitue kobalt (1) ftalosiyanin (CoPc) hazirlanmasi

4-((1R,2R)-2-hidroksi-1',2'-difeniletoksi)ftalonitril (0.4 g; 1.18 mmol) ve CoCI2 (0.075 g;
0.58 mmol) bir Schlenk tUpu icerisine yerlestirildi. Daha sonra Uzerine 2-2.5 mL n-
pentanol ve 3-4 damla DBU ilave edilerek 140C’'de 24 saat slreyle karistirildi.
Reaksiyon suresi sonrasl, reaksiyon ¢oztclisu kuruluga kadar buharlastirildi ve kalan
arin silikajel kolondan sirasiyla hekzan/dietil eter (3:7) ve kloroform/metanol (99:1)
¢Ozlcu sistemleri kullanilarak flash kromatografi ile saflastiriidi. Mavi renkli kati elde
edildi. Verim: 0.093 (%22).

4. adim: CoPc ile fonksiyonellestiriimis nanomalzeme hazirlanmasi

1g MCM-41-Cl tartihp iki boyunlu balona aktarilarak vakuma altinda 110 <T'de
kurutuldu ve Uzerine 25 ml kuru toluen eklendi. Daha sonra 15mL kuru toluende
¢6zinmis 100mg CoPc damlatma hunisiyle eklendi. Damlatma sonrasi reaksiyon

ortamina ~10mg K2CO3 ilave edildi. 24 saat karistiktan sonra sicaklik kapatildi ve
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karisim oda sicakhgina geldikten sonra vakum altinda krozeden sizuldi. Stzme
sonras| kalan kati toluen, etanol, saf su ve tekrar etanol ile yikandi. Krozede kalan

madde 55 T sicakl ga ayarl etiivde kurutuldu.

Kullanim alani c¢ok fazla olan degerli kimyasallar icerisinde yer alan benzaldehit ve
benzoik asit Uretiminde kullaniimak Uzere hazirlanan ftalosiyanin nanomalzemenin

etkinligi farkli parametreler dikkate alinarak calisiimis ve degerli sonuclar alinmistir.

Elde edilen bulus konusu nanomalzemenin katalizér olarak kullanilmasina yénelik bir
uygulamada; Benzil alkol oksidasyonu ile uretimi yapilan degerli kimyasallardan
benzaldehit benzoik asite gore secimli bir sekilde sentezlenebilmistir. Belirlenen sartlar
su sekildedir: 80 °C sicaklikta asetonitril ¢ozicisl, TBHP oksidanti varliginda
substrat/katalizor (300/1) oksidant/katalizor /8000/1) oranlari ile 6 saat icerisinde iyi bir
donisim ile %97 secimlilikle benzaldehit elde edilmigtir. Sirenin uzatilmasi ile
benzaldehit benzoik asite donustirilerek sadece benzoik asit elde edilebilmektedir.
Dikkate deger diger nokta ise bulus konusu ftalosiyanin nanomalzeme geri kazanilarak
tekrar kullanihrhdinda etkinligi degismemektedir. 4 defa tekrar kazanilarak

kullanilabilmektedir.
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