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TOZLARININ HAZIRLANMASI VE KARAKTERİZASYONU 

 

Abdullah Devrim PEKDEMİR 

 

Ankara Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü  

Kimya Anabilim Dalı 

 

Danışman : Prof. Dr. Müşerref ÖNAL 

 

Olası en düşük sıcaklıkta bor karbür (B4C) tozunun sentezlenmesi bu çalışmanın amacı 

olarak öngörülmüştür. Bunun için mannitol (C6H14O6) ile borik asit (H3BO3) arasında 

yürüyen kondenzasyon tepkimesinden yola çıkılmıştır. C6H14O6 / H3BO3 mol oranı 0,25 

– 3,50 arasında değiştirilerek borat esterleri içeren çökelekler elde edilmiştir. Borat 

esterleri farklı sıcaklık (300-450°C) ve sürelerde (1-4 saat) kurutulduktan sonra elde 

edilen önceller yine farklı sıcaklık (1300-1500°C) ve sürelerde (1-5 saat) argon 

atmosferinde pirolizlenmiştir. Çıkış maddeleri, borat esteri içeren çökelekler, onların 

kurutulmasıyla elde edilen önceller ve bu öncellerin pirolizinden oluşan bor karbür 

tozları X-ışınları difraksiyonu (XRD), termal analiz (TG/DTA), Fourier transform 

infrared (FTIR) spektroskopi, azot adsorpsiyon ve desorpsiyonu (N2-AD) ve taramalı 

elektron mikroskopisi (SEM) tekniklerinden biri veya daha çoğu ile incelenmiştir. 

Deney sonuçları değerlendirilerek B4C tozunun sentezlenmesine ilişkin optimum 

koşullar belirlenerek sırayla aşağıda verilmiştir. C6H14O6 / H3BO3 mol oranı 

stokiyometrik esterleşme tepkimesinde 1/1 olduğu halde maksimum verimle ester 

oluşumunda 1/2 olmaktadır. En uygun sıcaklık ve süreler kalsinasyon için 400°C ve 4 

saat, piroliz için ise 1400°C ve 4 saat olarak belirlenmiştir. Sonuç olarak, 

elementlerinden 2000°C‟nin üstünde bir sıcaklıkta elde edilen yığın halindeki bor 

karbür yerine 1400°C‟de boyutu 0,50-100 µm arasında değişen partiküllerden oluşan 

bor karbür tozu sentezlenmiştir.  

 

Mart 2018, 162 sayfa 
 

Anahtar Kelimeler: Borik asit, bor karbür, gözeneklilik, kristallik, mannitol, piroliz, 

yüzey alanı     
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The synthesis of boron carbide at the lowest possible temperature is foreseen as the 

purpose of this work. For this purpose, the condensation reaction between mannitol 

(C6H14O6) and boric acid (H3BO3) was conducted. The mole ratio of C6H14O6 / H3BO3 

was varied from 0,25 to 3,50 to obtain precipitates containing borate esters. The 

precursor obtained by drying the borate esters at different temperatures (300-450°C) and 

times (1-4 hours) after drying process these precursors were pyrolyzed in argon 

atmosphere at different temperatures (1300-1500°C) and times (1-5 hours). The starting 

materials, precipitates containing borate ester, the precursors obtained by their drying 

and the boron carbide powders synthesized by the pyrolysis of these precursors have 

been analyzed by one or more of X-ray diffraction (XRD), thermal analysis (TG / 

DTA), Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy, nitrogen adsorption and 

desorption (N2-AD) and scanning electron microscopy (SEM) techniques. Experimental 

results are evaluated and optimum conditions for the synthesis of B4C powder are 

determined and are given below in order. Although the mole ratio of the mannitol/boric 

acid is 1/1 in the stoichiometric esterification reaction, maximum efficiency of 

esterification was determined at 1/2 mole ratio. The optimum temperatures and times 

were determined as 400°C and 4 hours for calcination and 1400°C and 4 hours for 

pyrolysis. As a result, instead of the boron carbide obtained from elements at a 

temperature above 2000°C, boron carbide having 0,50-100 μm grain particles was 

synthesized at 1400°C. 

 

March 2018, 162 pages 

Key Words: Boric acid, boron carbide, porosity, crystallinity, mannitol, pyrolysis, 

surface area  
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1. GİRİŞ 

İleri teknoloji malzemeleri iletişim, enerji, otomotiv, savunma, uzay ve makine gibi 

teknolojilerde kullanılarak yaşamımızı gitgide daha kolaylaştırmaktadır. 

Çağımızın en önemli sorunlarından biri fosil enerji kaynaklarının giderek tükeniyor 

olmasıdır. Alternatif enerji kaynakları yanında daha az enerji ile çalışan aygıt ve üretim 

süreçlerinin geliştirilmesine ilişkin bilimsel ve teknolojik çalışmalar yürütülmektedir.  

Metalik, seramik, polimerik, cam ve kompozit maddeler değişik endüstriyel üretimlerde 

kullanılan ileri teknoloji malzemelerdir. Gelişen analiz ve sentez yöntemleri ile ileri 

teknoloji malzemeleri ve onlardan elde edilen ürünlerin makro, mikro ve nanoyapısı 

ayrıntılı olarak incelenmektedir. Ulaşılan sonuçlardan yola çıkılarak çevreye zarar 

vermeyecek şekilde daha az enerji ile çalışan veya daha verimli elektrik enerjisi üreten 

aygıtlar geliştirilmektedir. 

Ülkemizin bu alandaki gelişmeleri izleyerek uygun bir altyapıyı hazırlaması ve ileri 

teknoloji malzemeleri üretimini gitgide arttırması gerekmektedir. Türkiye‟nin 2023 

Vizyon Belge‟sinde ileri teknoloji konusunda yeni bir bakış açısına gereksinimi olduğu, 

yalnızca kullanan değil çeşitli alanlarda teknoloji üreten bir ülke olması gerektiği 

vurgulanmıştır (www.tsv2023.org 2017a). Bu belgede bor tabanlı ileri teknoloji 

seramiklerinin üretiminde ülkemizin dünya lideri olması Vizyon 2023 belgesinde 

özellikli bor bileşiklerinin “ulusal kritik teknoloji” seçilmesi önerilmiştir.  (Anonim 

2003). 

Askeri ve sivil amaçlı zırh teknolojisinin geliştirilmesi ve bunun için de özellikle bor 

karbürün kullanılması hedeflenmiştir (Anonim 2003). 

Tekstil lifi, cam, gübre ve mıknatıs yanında, nükleer ve balistik malzemelerin 

üretiminde kullanılması bor ve türevlerinin tekno-ekonomik önemini göstermektedir.   
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Dünya‟daki rezervlerin % 72‟sine sahip olan ülkemiz ekonomisi için son derece önemli 

ve stratejik bir kaynak olan bor minerallerinin bilimsel olarak incelenerek teknolojik 

olarak değerlendirilmesi gerekmektedir 

Fizikokimyasal özellikleri, üretim yöntemleri, tüketimleri, teknolojik kullanım 

alanlarına göre bor mineralleri ve türevleri ticari boratlar ve bor bileşikleri olarak iki ana 

grupta toplanabilir. 

Bor karbürün de içinde yer aldığı değerli bor bileşikleri ülkemizde yok denecek kadar 

az miktarda üretilmektedir. Az ölçüde sentezlenen bu bileşikler ileri teknoloji 

malzemelerin üretiminde kullanılmaktadır. Değerli bor bileşiklerinin sentezlenmesine 

yönelik ayrıntılı bilimsel ve teknolojik araştırmalar yürütülerek ülkemizdeki bor 

minerallerinin daha ekonomik ve daha stratejik değerlendirilmesine ilişkin bilgi 

birikiminin sağlanması gerekmektedir.  

Değerli olanlar arasında yer alan bor karbür (B4C) bileşiği metal dışı önemli bir yapı 

malzemesidir. Bor karbürün en önemli fizikokimyasal özellikleri arasında yüksek 

sıcaklık kararlılığı, yüksek sertliği, nötron yakalamak için geniş etkin kesiti, yüksek 

elastiklik modülü, düşük yoğunluğu, kimyasal olarak etkin olmayışı ve yüksek 

sıcaklıklarda olağanüstü termoelektrik davranışları yer almaktadır. Bu nedenle, bor 

karbür askeri, nükleer, elektronik ve uzay endüstrilerindeki yüksek teknoloji 

uygulamaları için potansiyel hammadde niteliği taşımaktadır. Aşındırıcı olan bor karbür 

tozları şekillendirilmiş değişik seramik ve kompozit makine parçaları yanında sayısız 

aygıtın yapımında kullanılmaktadır.   

Bor karbür tozu sentezlemek için faklı yöntemler izlenmektedir. Klasik sentez 

yöntemleri yüksek sıcaklılarda yürütüldüğünden büyük ölçüde enerji harcanmaktadır. 

Harcanan enerjiyi minimuma indirmek için daha düşük sıcaklıklarda yürüyen 

yöntemlerin geliştirilmesi gerekmektedir. Bu nedenle, borik asit ve poliollerden yola 

çıkılarak daha düşük sıcaklıklarda bor karbür tozlarının sentezlenmesi ve bazı 

fizikokimyasal özelliklerinin belirlenmesi bu çalışmanın amacı olarak öngörülmüştür.    
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2. KURAMSAL TEMELLER 

2.1 Borun Tarihçesi  

Bor ve türevleri çok eskiden bu yana kullanılagelmektedir. Bor tuzlarının 4 bin yıl önce 

ilk kez Tibet‟te kullanıldığı belirtilmektedir, Babiller tarafından değerli metallerin 

eritilmesinde, Mısırlılar mumyalamada, Eski Yunan ve Romalılar ise arena zemininin 

temizliği için bor minerallerini kullanmışlardır. Araplar 875 yılında ilk kez bor 

tuzlarından ilaç yapmışlardır. Bor endüstrisi, 13. yüzyılda Marco Polo tarafından Tibet' 

ten Avrupa'ya getirilen bilgilerle gelişmeye başlamıştır. İtalya'nın Tuscani bölgesindeki 

sıcak su kaynaklarının Sassolit (doğal borik asit, H3BO3) minerali içerdiği 1771 yılında 

belirlenmiştir (http://www.boren.gov.tr 2014a).  

Bor minerallerinin varlığı uzun yıllardır bilinmesine rağmen element olarak ancak 1808 

yılında elde edilmiştir. Birbirinden bağımsız olarak Louis Josef Gay-Lussac (d.1778- 

ö.1850) ve Louis-Jacques Thenard (d.1777-ö.1857) tarafından Paris‟te, Sir Humpry 

Davy (d.1778-ö.1829) ve çalışma arkadaşları tarafından Londra‟da boraks mineralinin 

potasyum metali ile kızdırılmasından ilk kez bor elementinin oluştuğu belirlenmiştir. 

Saf bor elementinin üretimi 1892 yılında Henri Moissan (d.1852-ö.1907) tarafından 

gerçekleştirilmiştir (http://www.rsc.org 2014a).       

İtalya'da borik asit üretimi 1830 yılında başlamıştır. Endüstriyel olarak ilk boraks 

madenciliği 1852 yılında Şili' de başlamıştır. Daha sonra; Nevada, California, Caliko 

Mountain ve Kramer bölgelerindeki yatakların işletilmeye alınmasıyla ABD Dünya bor 

ve türevlerini üreten birinci ülke haline gelmiştir (http://www.boren.gov.tr 2014b). 

2.1.1 Bor madeninin Anadolu'daki tarihçesi 

Türkiye'deki bor yataklarının Doğu Roma İmparatorluğu döneminden bu yana bilindiği 

ve kullanıldığı ileri sürülmektedir. Bor mineraline ilişkin ilk yataklar Balıkesir ili-

Susurluk ilçesinin Sultançayırı bölgesinde rastlanmıştır. Bir kalsiyum tuzu olan ve 
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Pandermit denilen mineral uzun süre yabancı şirketler tarafından işletilmiştir. Osmanlı 

Devleti tarafından 1861 yılında çıkarılan “Maadin Nizamnamesi” uyarınca bu 

mineralleri işletme izni 1865 yılında “Desmasures” adlı bir Fransız şirketine verilmiştir. 

Daha sonra, 1887 yılında işletme izni alan “Boraks Consolidated Ltd.” adlı bir İngiliz 

şirketi 1958 yılına dek çalışmalarını sürdürmüştür (http://www.boren.gov.tr 2014b). 

İşletme izni alan yabancı şirket sayısı 1927 yılına dek 624‟e yükselmiştir. Bu yabancı 

şirketlerin büyük bir kısmı devletleştirilmiş ve yabancılara yeni işletme izinleri 

verilmemiştir. Maden Tetkik ve Arama (MTA) Enstitüsü ve Etibank gibi yerli 

kuruluşlar 1935 yılında çıkarılan 2804 ve 2805 sayılı yasalara göre arama ruhsatlarını 

almışlar, aramalar II. Dünya Savaşı'ndan sonra yaygınlaşmıştır. Bigadiç'te 1950 yılında, 

Mustafa Kemal Paşa bölgesinde ise 1952 yılında kolemanit yatakları bulunmuştur. 

MTA Enstitüsü tarafından 1956 yılında Emet-Kütahya bölgesinde yapılan linyit 

aramaları sırasında Hisarcık ve Hamamköy civarında kolemanit yataklarına 

rastlanmıştır. Bu yatakların işletme izni 1958 yılında Etibank'a verilmiştir 

(http://www.mta.gov.tr 2014c). 

Balıkesir bölgesindeki boraks yataklarını işleten İngiliz “Boraks Consolidated Ltd.” 

şirketi, Kırka-sodyum tuzu yataklarını da, 1965'den itibaren özel işletmecilerden 

devralarak Türk Boraks adı altında işletmeye başlamıştır. Saha devir işlemlerinde yasal 

boşluklar olması nedeniyle Türk Boraks'ın işletme izni düşmüştür. Bu yatakların 

işletilmesi 1968 yılında Etibank'a verilmiştir. İşletmeye ilişkin proje çalışmalarına 1969 

yılında başlanmış, tesislerin kurulmasına ise 1970 yılında geçilmiştir (Anonim 2014). 

Bor yataklarının devletçe işletilmesine ilişkin 1978 yılında çıkarılan yasa uyarınca, 

yatırım, üretim ve pazarlama alanlarındaki etkinliklerin tümü Etibank (bugünkü Eti 

Maden İşletmeleri Genel Müdürlüğü) tarafından yerine getirilmektedir. Devletleştirme 

kararından bugüne dek geçen yaklaşık 30 yıl gibi bir süre içinde  madencilik ve 

sonrasında  rafine bor ürünleri üretiminde önemli ilerlemeler sağlanmıştır. Bor 

rezervlerimizin 1978 yılında 600 milyon ton olduğu bilinirken, günümüze dek 3 milyar 

ton olduğu belirlenmiştir. Rezerv çalışmaları halen Eti Maden/MTA işbirliği ile 

sürmektedir. Üretim kapasitemiz gitgide artarak 1970'li yıllarda % 16 olan pazar 
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payımız günümüzde % 47'lere ulaşarak ABD'nin de önüne geçmiştir 

(http://www.boren.gov.tr 2014b).  

2.2 Bor Elementi  

Bor, periyotlu dizgede B simgesiyle gösterilen ve özellikleri çizelge 2.1‟de verilen yarı 

metal özelliği taşıyan bir elementtir.  

Çizelge 2.1 Bor elementinin özellikleri 

 

Atom numarası 5 
Atomik kütle /u (Mol kütlesi / g 

mol
-1

) 
10,81 

Atom yarıçapı / pm 85 Elektronegatiflik  2,0 

İyonlaşma enerjisi / kj 

mol
-1

 
800 Yoğunluk / g cm

-3
 2,46 

Erime sıcaklığı / °C 2075 Olası yükseltgenme basamakları 3+ 

Kaynama sıcaklığı / °C 4000 Elektron dağılımı [He]2s
2
2p

1
 

 

2.3 Bor Mineralleri (Ham Bor Ürünleri) 

Bor doğada saf olarak değil de, diğer elementlerle yaptığı doğal bileşikler olan 

mineraller halinde bulunmaktadır. Bor oksit (B2O3) içeriği kütlesel olarak % 10 - % 60 

arasında değişen 30‟a yakın bor minerali bilinmektedir (http://www.rsc.org 2014a). 

Ülkemizin ekonomik değeri olan bor mineralleri sırayla aşağıda verilmiştir.  

Boraks (Tinkal):(Na2B4O7.10H2O): kristal türü monokliniktir, kısa prizmatik ve 

levhamsı kristal şekillerine sahiptir, Miller indisi {100} olan yüzeyinde nadiren 

ikizlenme gözlenir, Mohs sertliği 2 – 2,5 ve yoğunluğu 1,7 g/cm
3
‟tür. Renksiz, beyaz, 

grimsi, yeşilimsi, mavimsi, şeffaf-yarı şeffaf görünümlere sahip olabilmektedir. Kristal 

şekli, yoğunluğu ve suda çözünürlüğü ayırt edici özellikleridir. Kütlesel olarak %36,5 

B2O3 içeren Boraks, buharlaşmanın olduğu ortamlarda oluşmaktadır. Özellikle tuzlu göl 

sularının buharlaşması sırasında kristallenmektedir. Karbonat, sülfat ve halit (kaya tuzu) 
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gibi buharlaşma ile ayrılan diğer minerallerle heterojen bir karışım oluşturmaktadır. 

Eskişehir-Kırka‟da üretilmektedir (http://www.mta.gov.tr 2014c). 

Kernit (Razorit):(Na2B4O7.4H2O): doğada renksiz, saydam, iğnesel olarak kümelenen 

kristaller şeklinde bulunur. Mohs sertliği 3, yoğunluğu 1,95 g/cm
3
 ve kütlesel B2O3 

içeriği %51'dir. Soğuk suda az çözünen kernit Eskişehir-Kırka'da Na-Borat kütlesinin 

altında yer almaktadır (Yiğitbaşoğlu 2004). 

Üleksit:(NaCaB5O9.8H2O): kristal sistemi trikilinik, genellikle iğnemsi; merceksi, 

ışınsal, pamuk yumağı şekillerinde kristallere sahiptir. Mohs sertliği 2,5, yoğunluğu 

1,95 g/cm
3
 ve kütlesel B2O3 içeriği % 43'tür. Beyaz, renksiz, ipeksi, şeffaf görünüme 

sahiptir. Pamuk yumağı şekli, düşük yoğunluğu, soğuk suda değil de sıcak suda 

çözünmesi ayırt edici özellikleridir. Boraks yataklarının bulunduğu alanlardaki çökelti 

kayaçlarda genellikle kolemanit ile birlikte buharlaşma ile kristallenen mineraldir. 

Ülkemizdeki Eskişehir-Kırka, Balıkesir-Bigadiç ve Kütahya-Emet yörelerindeki 

yataklardan çıkarılmaktadır (http://www.mta.gov.tr 2014c).  

Probertit:(NaCaB509.5H2O): kirli beyaz, açık sarımsı renklerde ışınsal ve lifsi kristaller 

halinde bulunur. Kristal boyutları 5 mm ile 5 cm arasında değişir. B2O3 içeriği kütlesel 

olarak % 49,6‟dır. Türkiye‟de Bursa-Kestelek yataklarında ve Kütahya-Emet'te görülür 

(http://www.mta.gov.tr 2014c). 

Kolemanit:(Ca2B6O11.5H2O): kristal sistemi monoklinik olarak belirlenmiştir. 

Çoğunlukla eş boyutlu, kısa ve prizmatik tanecikler yığını halinde bulunmaktadır. Mohs 

sertliği 4,5, yoğunluğu 2,42 g/cm
3
 ve B2O3 içeriği kütlece % 50,8‟dir. Renksiz, beyaz, 

şeffaf ve yarı şeffaf görünümlerine sahiptir. Kristal şekli, dilinebilme eğilimi, diğer 

boratlara göre sert olması ayırt edici özellikleridir. Kurak iklime sahip bölgelerdeki 

playa (buharlaşmış tuzlu göl yatağı) ve tuz göllerinde boraks ile birlikte çökelmektedir. 

Türkiye'de Kütahya-Emet, Balıkesir-Bigadiç ve Bursa-Kestelek‟de çıkarılmaktadır 

(http://www.mta.gov.tr 2014c).  
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Pandermit (Priseit):(Ca4B10O19.7H2O): kristal sistemi triklinik olarak belirlenmiştir. 

İğnesel veya düzensiz parçacıklar halinde; tebeşir sertliğinde bir mineraldir. Mohs 

sertliği 3 – 3,5, yoğunluğu 2,42 g/cm
3
 ve B2O3 içeriği kütlece % 49,8‟dir. Beyaz ve 

toprağımsı görünümdedir. Kristal şekli ve diliniminin iyi olması ayırt edici 

özellikleridir. Aragonit ile birlikte, sıcak su kaynaklarından çökelme ile oluşmaktadır. 

Kil ve jips yataklarında da bu minerale rastlanmaktadır. Ülkemizde, Balıkesir-Susurluk-

Sultançayırı ve Balıkesir-Bigadiç yataklarında görülmektedir (http://www.mta.gov.tr 

2014c).   

Hidroborasit:(CaMgB6O11.6H2O): kristal sistemi monoklinik olarak belirlenmiştir. 

Uzun, prizmatik, iğnemsi; yığın, ince taneli; tabakalı, lifsi şekillere sahiptir. Mohs 

sertliği 2 – 3, yoğunluğu 2,17 g/cm
3
 ve kütlesel B2O3 içeriği % 50,5‟dir. Camsı ve 

ipeksi görünümdedir. Kristal şekli ve dilinimi ayırt edici özellikleridir. Bor yataklarında 

oluşur. Ülkemizde en çok Kütahya-Emet, Doğanlar, İğdeköy yörelerinde ve Bursa-

Kestelek'de bulunmaktadır (http://www.mta.gov.tr 2014c). 

2.4 Rafine Bor Ürünleri 

Basit fizikokimyasal işlemlerle bor minerallerinden ülkemizde üretilen bor bileşikleri ve 

kullanım alanları çizelge 2.2‟de verilmiştir (http://www.boren.gov.tr 2014b). 
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Çizelge 2.2 Ülkemizde üretilen bor bileşikleri 

 

Rafine 

Ürün Adı 

Kimyasal 

Formülü 
Kullanım Yeri 

Borik asit H3BO3 
Cam ve cam elyafı, seramik, deterjan, tarım nükleer 

enerji, ahşap koruma, antiseptik, böcek ilacı, yağlama 

Bor oksit B2O3 
Cam, seramik, bor kimyasallarının sentezi, metalürji, 

elektrik ve elektronik sanayinde  

Boraks 

pentahidrat 
Na2B4O7.5H2O 

Yalıtım cam elyafı, cam, tarım, seramik sırları, alev 

geciktirici, metalürji, inşaat, antifriz 

Boraks 

dekahidrat 
Na2B4O7.10H2O 

Tarım, sabun ve deterjan, kozmetik, alev geciktirici, 

enerji depolama, seramik sanayi, metalürji 

Susuz 

Boraks 
Na2B4O7 

Cam ve seramik, metalürji ve döküm, deterjan ve 

temizlik, refrakter, gelişmiş petrol ve yağ sanayi 

Disodyum 

oktaborat 

tetrahidrat 

Na2B8O13.4H2O 
Gübre, herbisit, pestisit, ahşap koruma, alev 

geciktirici  

Çinko borat B2O6Zn3 Alev geciktirici 

 

2.5 İleri Teknoloji Bor Ürünleri 

Doğal ve yarı işlenmiş bor ürünlerinden ileri bilimsel ve teknolojik yöntemler 

uygulanarak 200‟e yakın bileşik sentezlenmektedir. Bor elementi, bor alaşımları, bor 

tuzları ve organometalik bor kompleksleri yanında bu ürünlerin yer aldığı çok sayıda 

kimyasal sistem ileri teknoloji malzemesi olarak kullanılmaktadır. Amorf bor, kristal 

bor, boranlar, bor lifleri, bor iplikcikleri, bor karbür, bor nitrür, metal borürler ve 

ferrobor en çok üretilen ve kullanılan ileri teknoloji ürünleridir. Bu ürünlerin kullanım 

alanları çizelge 2.3‟te verilmiştir (http://www.boren.gov.tr 2014b).  
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Çizelge 2.3 İleri teknoloji bor ürünleri kullanım alanları 

 

Ürün Kullanım Alanı 

Amorf ve kristal 

bor 

Askeri amaçlı patlayıcılarda, nükleer amaçlı uygulamalarda, metal 

ve metal alaşımlarda.  

Boranlar Roket ve atmosfer üstü uçaklarda yakıt olarak. 

Bor fiberler Tekstil, otomotiv, elektronik, inşaat, makine imalatı, yalıtkan. 

Bor iplikçik  Havacılık ve spor malzemeleri imalatında.  

Bor karbür (B4C) Bölüm 2.10‟da detaylı olarak bilgi verilmiştir. 

Bor nitrür (BN) Kaplama, yalıtkan, yağlayıcı, refrakter, seramik ve cam sanayinde. 

Ferrobor (FeB) Elektroliz, metalürji, zırh, kompozit malzeme.  

 

2.6 Seramik Malzemeler 

Şekillendirilmeden veya farklı yöntemlerle şekillendirilen anorganik bileşik veya 

karışımların yüksek sıcaklıkta kızdırılmasıyla elde edilen erime sıcaklığı, sertliği, 

elastiklik sınırı, kopma gerilimi, basma gerilimi, burulma gerilimi ve kırılganlığı çok 

yüksek olan malzemelere genel olarak seramik denilmektedir. Anorganik maddelerin 

yüksek sıcaklıkta kızdırılması işlemine sinterleşme denir. Sinterleşme sırasında seçilen 

ham madde tanecikleri birbirine kaynaşarak yığın bir yapı oluşmaktadır (Kingery vd. 

1976). Alüminyum oksit (Al2O3), kalsiyum oksit (CaO), silisyum nitrür (Si3N4) 

örneklerinde olduğu gibi seramiklerin çoğu bir metal ile bir ametal arasında oluşan 

kristal yapıdaki bileşiklerdir (http://ceramics.org 2014b). Bu bileşikler, genel olarak 

klasik seramikler ve ileri teknoloji seramikleri olmak üzere iki ana kısıma ayrılmaktadır. 

Sofra eşyası olarak kullanmakta olduğumuz klasik seramikler, kil, kuvars ve feldspat 

gibi doğal ham madde karışımlarının sinterleştirilmesiyle oluşmaktadır. Diğer taraftan, 

tuğla-kiremit, lavabo, klozet, yer ve duvar karoları klasik seramiklere örnek olarak 

verilebilir (Heinmann 2010).  



10 

 

2.7 Teknik seramikler 

İleri teknoloji seramikleri de denilen teknik seramikler saf kimyasallardan yola çıkılarak 

sentezlenmektedir. İlk aşamada partikül boyutu olabildiğince küçük ve özellikle eş 

boyutlu kürelerden oluşan tozlar üretilmektedir. Seramik tozlarının sentezlenmesi 

dışında kalan yüksek teknoloji seramiklerine ilişkin üretim aşamaları klasik seramikler 

için uygulanan yöntemlerle aynıdır. Yüksek sıcaklık, yüksek dayanım, dielektrik 

özellik, kimyasal inertlik gibi sahip oldukları özelliklere bağlı olarak özel kullanıma 

yönelik uygulama bulan seramiklerdir (Tietz 1994). 

2.7.1 Silikat teknik seramikler 

Teknik porselenler (alkali alümina silikatlar), steatit (3MgO.4SiO2.H2O), kordiyerit 

(2MgO.2Al2O3.5SiO2) ve mullit (3Al2O3.2SiO2) silikat teknik seramikler grubunu 

oluşturur. Elektrik seramikleri, sıcaklık ve dayanım gerektiren yapısal uygulamalar, 

katalitik konvertör, refrakter gibi uygulamalarda kullanım alanı bulur. 

2.7.2 Oksit teknik seramikler 

Alüminyum oksit (Al2O3), magnezyum oksit (MgO), zirkonyum oksit (ZrO2), 

alüminyum titanat (Al2O3.TiO2) ve kurşun zirkonat-titanat (Pb[ZrxTi1-x]O3 0<x<1) oksit 

teknik seramikler grubunu oluşturur. Yüksek sıcaklık dayanımı, ısıl şok dayanımı gibi 

özellikler gerektiren piezoelektrik seramikler, elektronik devre altlıkları gibi alanlarda 

kullanılan seramiklerdir. 

2.7.3 Oksit dışı teknik seramikler 

Silisyum karbür (SiC), bor karbür (B4C), bor nitrür (BN), silisyum nitrür (Si3N4) ve 

alüminyum nitrür (AlN) oksit dışı teknik seramikler grubunu oluşturur.  
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2.8 Borik Asit  

Orto borik asit (B2O3.3H2O veya H3BO3) ve meta borik asit (B2O3. H2O veya HBO2) 

hidratlaşmış bor oksitlerdir. Daha kararlı olan orto-borik asit ticari olarak pazarlanmakta 

kimyasal işlemlerde kullanılmaktadır (Smith 2011). Orto-borik asidin sudaki 

çözünürlüğü sıcaklıkla eğrisel olarak yükselmektedir (Şekil 2.1). 

 

 
Şekil 2.1 Borik asidin sudaki çözünürlüğü (Schubert 2011) 

 

2.8.1 Borik asidin kristal yapısı  

Monoklinik, tabakalı bir kristal yapıya sahiptir. H3BO3 moleküllerinden oluşan 

tabakalar birbirine hidrojen bağları ile tutunmuştur (şekil 2.2). Tabakalar arasındaki 

zayıf fiziksel hidrojen bağlarından dolayı kayganlık algısı uyandırmaktadır (Smith 

2011).  
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Zayıf bir Lewis asidi (pKa 9,2) olan borik asit suda 

B(OH)3(k) + H2O(s) ⇆ B(OH)
-
4(aq) + H

+
(aq)  

kimyasal tepkimesine göre kısmen iyonlaşarak tetrahedral şekilli B(OH)
-
4 iyonları 

vermektedir.  

Seyreltik sulu çözeltilerde B(OH)3 ve B(OH)
-
4 monomerleri bulunduğu halde derişik 

çözeltilerde bu iyonların polimerleri oluşmaktadır. 

 

 

 

Şekil 2.2 Borik asidin kristal yapısı 

2.8.2 Borik asit üretimi  

Borik asit doğada volkanik aktiviteler sonucu oluşan sassolit minerali olarak bulunur. 

Diğer taraftan boraks, üleksit ve kolemanit gibi bor mineralleri içinde de bulunmaktadır. 

Borik asit ve tuzları deniz suyu yanında başta meyveler olmak üzere bazı bitkilerin 

içinde de bulunur (www.borax.com 2016). 
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Ülkemizde borik asit kolemanitten üretilmektedir, öğütülmüş kolemanit sülfürik asitle 

reaksiyona sokularak çözeltiye alınır (www.kmo.org 2017b). 

 

2CaO.3B2O3.5H2O(k) + 2H2SO4(s) + 6H2O(s) → 6H3BO3(k) +2CaSO4.2H2O(k)   

 

Kolemanitle sülfürik asit arasında yukarıdaki tepkimeye göre borik asit, yan ürün olarak 

jips oluşur. Çökelen jips süzülerek uzaklaştırıldıktan sonra borik asit soğutularak 

kristalleştirilir (Taylan vd. 2007). Borik asit 170°C‟de suyunu kaybederek aşağıda 

verilen tepkimeye göre metaborik aside dönüşür. 

 

H3BO3(k) → HBO2(k) + H2O(s)  

         

Metaborik asit beyaz, kübik kristalli, suda çok az çözünen bir katıdır, erime sıcaklığı 

236°C‟dir. 300°C üzerine ısıtıldığında tekrar su kaybına uğrar ve tetraborik veya 

piroborik asit oluşur; ısıtılmaya devam edildiğinde bor okside dönüşür. 

 

4HBO2(k) → H2B4O7(k) + H2O(s)          

 

H2B4O7(k) → 2B2O3(k) + H2O(s)    

       

2.8.3 Borik asit kullanım alanları 

Borik asit sahip olduğu antiseptik ve anti bakteriyel özelliğinden dolayı yara ve 

yanıkların tedavisinde, bazı merhem ve sargı bezlerinde, akne tedavisinde ve sporcu 

giysilerinde kullanılır. Bunların yanı sıra böcek ilacı ve dolayısıyla yaş ve kuru haldeki 

ağaç ürünlerinin çürümesini önleyici olarak kullanılmaktadır (Harvey 1980). 

Borik asit nano-parçacıklarının madenî ve bitkisel yağlarla hazırlanan koloidal 

süspansiyonları seramik veya metal yüzeylerin yağlanmasında kullanılmaktadır. Bu 

süspansiyonlar çevre dostu yağlayıcılar olarak bilinmektedir (Damera ve Pasam 2008).  
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Nükleer reaktörlerde nötron akışını ayarlamak ve saçılan nötronları tutmak için 

kullanılmaktadır (Chen vd. 2007). 

Borun izotoplarından biri olan B-10, termal nötronları soğurarak ve nükleer 

parçalanmanın kontrolünü sağlamaktadır. Soğutma suyu kaybı kazalarında, borlu su 

soğutma kanallarına enjekte edilerek kontrol çubuklarındaki reaksiyonun durması 

sağlanır. Ayrıca çekirdek soğutma sistemlerinde ve radyoaktif kirlenme önleme sprey 

sistemlerinde de borlu su kullanılır (Hassan vd. 2015). 

2.9 Polioller (Şeker Alkolü veya Polialkol)  

Şeker alkolleri (polioller) 1920‟lerde diyabet hastaları gibi şeker tüketemeyen insanların 

kullanımı için üretilmeye başlanmıştır. En bilinen ve yaygın kullanılan polioller ksilitol, 

sorbitol, mannitol, ısomalt (palatinit), laktitol ve maltitol olarak bilinmektedir. Bu poli-

alkoller şekerleme, reçel ve çikolata üretiminde tatlandırıcı gıdalarda ise hacim arttırıcı 

olarak kullanılmaktadır. Poliollerin diyabetik ürünlerde kullanılmasının nedeni insan 

vücudunda insülinden tümüyle farklı bir metabolizmaya sahip olmasıdır. Ağız 

boşluğunda plak ve asit oluşumuna neden olmayan poliollerin diş çürütücü etkisi 

bulunmamaktadır. Bunun yanında, tükürük salgısını arttırarak diş minesinin 

yenilenmesine yol açmaktadır (Schiweck vd. 2012). 

Poliollerin standart erime sıcaklıkları 92°C ile 165°C arasında değişmektedir. Düşük 

erime sıcaklıkları katıldıkları ürünlerde yumuşak bir yüzey oluşumuna yol açmaktadır. 

Mikrometre boyutunda tanecikler verecek şekilde öğütülmeleri hemen hemen 

olanaksızdır (Schiweck vd. 2012). 

Moleküllerinde karbonil grubu bulunmayan poliollerin tatlandırıcı etkisi türedikleri 

karbonhidratlardan oldukça farklıdır. Bu nedenle, Maillard reaksiyonu vermeyen ve 

Strecker bozunmasına uğramayan poliollerin katıldığı gıdalarda kanserojen madde 

oluşmaz (Schiweck vd. 2012). 
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2.9.1 Mannitol (hekzahidrik alkol) 

Kapalı formülleri C6H8(OH)6 olan mannitol, sorbitol ve dulcitol birbiri ile izomer olan 

şeker grubunun üyeleridir. D-mannitol, D-mannozdan türetilmiş bir hekzitoldür, 

früktozun hidrojenasyonu ile sentezlenir, sorbitol ile karışım halinde elde edilir; 

sorbitolün aksine higroskopik değildir. Doğada zeytin ve çınar ağaçlarında, kabak, çilek, 

kereviz ve soğan gibi meyve ve sebzelerde bulunur. Ayrıca deniz alglerinde, özellikle 

kahverengi alglerde mannitol bulunduğu tespit edilmiştir. Bakteri ve mantarların da 

glikoz, früktoz veya sakarozu mannitole dönüştürdüğü bildirilmiştir (Schiweck vd. 

2012). 

D-mannitol, mannit, D-mannohekzan-1,2,3,4,5,6-hekzaol, mannitolum, mannitolo ve 

mana şekeri olarak da adlandırılır. C6H14O6 molekül formülüne ve 182 g/mol mol 

kütlesine sahip olan mannitolün molekül yapısı şekil 2.3‟te gösterilmiştir.  

 
 

Şekil 2.3 Mannitolün molekül yapısı 

 

Mannitol beyaz kristal bir tozdur ve yaklaşık sakarozun yarı tatlılığındadır. Ticari olarak 

şeker alkolü olarak adlandırılır, suda çözünürlüğü şekil 2.4‟te verilmiştir. Mannitol 

birçok organik çözücüde çok az çözünür (1,2 g/100 ml etanol, 5,5 g/100 ml gliserol); 

eter, ketonlar ve hidrokarbonlarda çözünmez. Mannitolün erime sıcaklığı 165-168°C 

arasındadır. Mannitolün göreceli yoğunluğu (20°C‟de) d=1,52 g/cm
3
‟tür. Kristal 

mannitol çok az nem çeker % 90 üzerindeki saflıktaki mannitol demir, bakır ve nikel 

gibi metallerle sulu çözeltide şelat kompleksleri oluşturur (Schiweck vd. 2012). 
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                Şekil 2.4 Mannitolün sudaki çözünürlüğü (Schiweck vd. 2012) 

 

2.9.1.1 Mannitolün üretimi 

Bitkilerden ekstraksiyon yöntemiyle mannitol üretimi günümüzde ekonomik değildir. 

Sadece Çin‟de deniz alglerinden mannitol üretimi yapılmaktadır. Mannitol üretimi 

hâlihazırda şekil 2.5‟teki akım şemasına göre yapılmaktadır. Sakarozun parçalanmasıyla 

elde edilen glikoz-früktoz (1:1 oranında) şurubundan veya yüksek früktoz içerikli mısır 

şurubundan (%52 glikoz, %44 früktoz, maltoz ve oligosakkaritlerden oluşan) mannitol 

üretimi yapılmaktadır. 1:1 oranında D-glikoz/D-früktoz şurubundan nötr pH aralığında 

teorik olarak % 25 mannitol ve % 75 sorbitol elde edilir. Hidrojenasyon yüksek basınç 

altında Raney nikel katalizörü varlığında gerçekleştirilir. Sonuç olarak, sorbitole göre 

daha düşük çözünürlüğe sahip olan mannitol, hidrojenasyon çözeltisinden kristalizasyon 

yöntemiyle elde edilir. Önemli bir miktarda mannitol içeren kalan çözeltiden mannitol 

kromatografik yöntemle ayrılır (Schiweck vd. 2012). 
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Şekil 2.5 Mannitol üretimi akım şeması 

 

İlaç sanayi mannitolün en büyük tüketicisidir. Düşük kimyasal etkinliği ve su çekme 

özelliği nedeniyle hem organik hem de inorganik ilaç tabletlerinde tatlandırıcı katkı 

olarak kullanılır. Ayrıca mannitol beyin ödeminin tedavisinde,  göz içi basıncın 

düşürülmesinde ve idrar sökücü (müshil) olarak kullanılır. Bunlara ek olarak gıda 

sanayinde şekersiz sakızların üretilmesinde sorbitol ve ksitol ile % 5-10 arasında 

karıştırılarak kullanılır. Diğer poliollerin higroskopik olmasından dolayı çabuk 

bozunması mannitolü diyabetik ürünlerde kullanıma daha uygun bir kakı haline 

getirmiştir (Schiweck vd. 2012). 
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2.9.2 Borik asit ile polioller arasındaki kompleks oluşumu 

Borik asit ve/veya boratlar nötral poliolik bileşikler ile anyonik kompleksler oluşturur. 

Bu kompleks oluşturma özelliği pek çok uygulamada kullanılmaktadır.  

Sulama suları veya atık sularda borik asit veya borat olarak bulunan borun 

uzaklaştırılmasında polioller kullanılmaktadır. Mikro gözenekli polipropilen 

membranların yüzeyi poliollerle fonksiyonelleştirilip poliol-bor arasındaki kompleks 

oluşturma özelliği kullanılarak bor içeriği yüksek sularda bor uzaklaştırma işlemi 

yapılmıştır (Zhou vd. 2014).  

Seçici iyon değişimi ve yüzeyi modifiye edilmiş membranların kullanıldığı arıtma 

yöntemlerinin temelini borun kompleks oluşturarak ayrılması oluşturmaktadır. 

Membran tuzsuzlaştırma sistemlerinde mannitol entegre membranlarda borik asit/borat 

ile mannitolün kompleks oluşturarak suların bordan arıtılması sağlanmıştır. Mannitolün 

sahip olduğu yüksek denge sabiti ve içme suları ile uyumluluğu poliol olarak 

seçilmesinde önemli bir parametredir (Geffen vd. 2006).  

Borik asit ve polioller arasında meydana gelen kompleks oluşturma tepkimesi ile 

sulardan bor uzaklaştırma üzerine pek çok çalışma bulunmaktadır (Dydo vd. 2012, 

2013, Du vd. 2015, Wang vd. 2017). 

Zayıf bir asit olan borik asidin kuvvetli bazlarla doğrudan titrasyonu yapılamaz. Bunun 

için borik asidin poliollerle kompleksi oluşturulur. Böylece borik asitten daha kuvvetli 

bir asit olan borik asit-poliol kompleksi ile titrasyonda daha keskin bir dönüm noktası 

gözlenmesi sağlanır. Yapılan çalışmalarda mannitol ve sorbitolün daha keskin dönüm 

noktaları verdiği saptanmıştır (Belcher vd. 1970). 

Asit-baz titrasyonu yöntemiyle farklı ortamlarda borik asit analizinde standart metot 

olarak mannitol kullanıldığı görülmüştür (Celeste vd. 2012).        
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2.10 Bor Karbür  

Bor karbür (B4C); SiC, Si3N4 ve elmasında içinde yer aldığı metal dışı sert malzemeler 

grubunun önemli bir üyesidir (Alizadeh vd. 2006). Bor karbür yüksek sertlik (29,1 

GPa), düşük yoğunluk (2,52 g/cm
3
), yüksek erime sıcaklığı (2450ºC), yüksek elastisite 

modülü (448 GPa), kimyasal inertlik, yüksek nötron absorpsiyon kesiti (600 barn), 

mükemmel termal iletkenlik gibi çok üstün özellikleri bir arada bulundurmasından 

dolayı pek çok yüksek performans uygulamasında kullanım alanı bulmaktadır. Toz 

formunda, sinterleşmiş ürün ve ince film olarak uygulama alanları vardır. Siyah elmas 

olarak bilinen bor karbür, elmas ve kübik bor nitrürden sonra en sert üçüncü 

malzemedir. Bu sıra dışı özelliğinde dolayı metallerin ve seramiklerin parlatılması, 

düzeltilmesi ve su jeti ile kesilmesi işlemlerinde aşındırıcı toz olarak kullanılır. Düşük 

özgül kütlesi, yüksek sertliği ve çarpma direnci özelliklerinin birleşimi bor karbüre 

personel ve araç zırhları için uygun bir malzeme özelliği kazandırır. Bor karbür ince 

filmi elektronik sanayinde koruyucu kaplama olarak kullanılır. Bor karbür nükleer 

reaktörlerde, uzun ömürlü çekirdek oluşturmadan nötron absorpsiyonu kabiliyetinden 

dolayı nötron detektörü, koruyucu kılıf ve kontrol çubuğu olarak geniş kullanım alanı 

bulur. Bor karbür içeren kompozit malzemeler sahip oldukları termal şok dayanımı ve 

iyi termal iletkenlik özelliklerinden dolayı nükleer füzyon reaktörlerinde ilk duvar 

malzemesi olarak kullanıma uygundur. Bor karbür nötron yakalama tedavisi ile kanserin 

iyileştirilmesinde de kullanılır. Bor karbür bir p-tip yarı iletken olduğundan dolayı 

yüksek sıcaklıkta çalışan elektronik cihazlarda kullanıma aday bir malzemedir. Yüksek 

Seebeck katsayısına (300µVK
-1
) sahip olmasından dolayı mükemmel bir termoelektrik 

malzemedir. Bor karbür ısıl çift, diyot ve transistor üretiminde yeni uygulama alanı 

bulmuştur. Refrakterler ve diğer metal borürlerin üretiminde önemli bir bileşendir. Uzay 

araçlarında kullanılan Be/Be alaşımlarının yerine kullanımda, düşük yoğunluğu, yüksek 

sertliği ve düşük termal genleşme özelliklerinden dolayı B4C önemli bir adaydır (Suri 

vd. 2010). 
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2.10.1 Bor karbürün kristal yapısı 

Bor karbürün en yaygın kabul edilen yapısı rombohedraldir. Bu yapı birim hücrenin 

köşelerine yerleşmiş 12 atomlu ikosahedralardan (yirmiyüzlü) oluşur. Bor karbürün 

yapısı şekil 2.6‟da görülmektedir (Subramanian vd. 2007). Rombohedral birim hücrenin 

en uzun köşegeni üç atomlu (C – B – C) düz bir zincirdir. Zincirin sonundaki her bir 

atom üç farklı ikosahedradaki bir atom ile kovalent bağ yapar (Emin 2006). Genel 

olarak ikosahedra 11 bor atomu ve 1 karbon atomu içerir. Farklı ikosahedra içindeki 

karbon atomlarının yerleri birbirlerine göre düzenli değildir. Borun değerlik 

elektronlarındaki eksiklik nedeniyle üç merkezli kovalent bağ oluşturma eğiliminin 

sonucu ikosahedral biçim ortaya çıkar. İkosahedranın zıt uçlarında bulunan iki polar 

üçgende 6 atom bulunur ve kalan 6 atom ekvatoral bölgelere yerleşmiştir. Polar 

bölgelerde bulunan atomlar, hücre kenarları boyunca uzanan iki merkezli kuvvetli 

bağlarla komşu ikosahedraya bağlanmıştır. Ekvatoral bölgelerde bulunan atomlar ya 

diğer ikosahedraya üç merkezli bağ ile doğrudan ya da zincir yapıya bağlanmıştır. 

İkosahedraların pek çoğu C – atomunun polar bölgede bulunduğu B11C yapısındadır, az 

bir kısmı B12 yapısındadır veya iki C – atomunun iki zıt polar bölgeye yerleştiği B10C2 

yapısındadır (Suri vd. 2010).  

 

 
 

Şekil 2.6 Bor karbür rombohedral birim hücrenin şematik diyagramı 
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Bor karbürün yapısında CBC, CBB ve BBB olmak üzere üç tip, üç atomlu zincirin 

varlığı söz konusudur. Karbon konsantrasyonu bu zincirlerin dağılımını belirler. B4C  

(%20 C) yapısı B11C ikosahedrası ve CBC zincirlerinden oluşur. Bor bakımından 

zengin bir bileşimde B11C ikosahedrasındaki karbon aynı kalırken CBC zincirlerindeki 

bir karbon atomu bor atomu ile yer değiştirir. B13C2 bileşimine yakın bir yapıda B11C 

ikosahedrası ve CBB zinciri bulunur. Karbon indirgenme süresince bazı B11C 

ikosahedraları B12 ikosahedrası ile yer değiştirirken CBB zincirleri korunur.  Üç atomlu 

zincirlerde bulunan karbon-karbon bağları, ikosahedrada bulunan bor-bor bağlarından 

daha kuvvetlidir. İkosahedralar içi bağlar da ikosahedralar arası bağlardan daha 

kuvvetlidir (Suri vd. 2010).  

Nükleer manyetik rezonans, nötron ve X-ışını difraksiyonu, Infrared ve Raman 

spektroskopisi, X-ışını absorpsiyon ve saçılımı teknikleri bor karbürdeki bor ve karbon 

atomlarının kristal yapısındaki pozisyonlarını belirlemek için kullanılan deneysel 

yöntemlerdir.  Bu yöntemler kullanılarak ortaya konulan olası kombinasyonlar B12, 

B11C, B10C ve B9C3 ikosahedrası ve CCC, CBC, CCB, CBB, BCB ve BBB zincirlerinin 

yanı sıra 4 bor atomu ve boşluk içeren lineer olmayan zincirlerden oluşan yapılardır 

(Domnich vd. 2011). 

Şekil 2.7‟de en çok kabul görmüş iki B – C faz diyagramı gösterilmiştir. Karbon için 

katı çözünürlüğünün geniş bir aralıkta olduğu görülmekte ve homojenlik aralığı % 8 C 

ile % 20 C arasında uzanmaktadır. Faz diyagramında görülen homojenlik aralığına 

rağmen B3,2C stokiyometrisine sahip % 24 C karşılık gelen tek kristal bor karbür sentezi 

pek çok çalışmada görülmüştür. % 20 C oranının üzerinde de kararlı fazda bor karbür ve 

karbon karışımına sıklıkla rastlanır; bunlardan biri 2350°C‟de yaklaşık % 30 C 

oranındaki ötektik noktadır. Düşük karbon içeren fazlar (örneğin % 8 C‟dan az) 

genellikle bor karbür ve saf bordan oluşan kararlı fazlardır (Domnich vd. 2011).  
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Şekil 2.7 a. B13C2‟nin stokiyometrik olarak kararlı faz olarak gösterildiği ve pek çok 

düşük sıcaklık fazının varlığının öngörüldüğü faz diyagramı, b. geniş kabul 

gören B4C‟nin stokiyometrik kararlı faz olarak alındığı ve kararlı fazın her iki 

tarafında da B ve C‟nin katı çözeltileri bulunan faz diyagramı  

 

2.10.2 Bor karbür sentezi 

Bor karbür 19. yüzyılda metal borür reaksiyonlarının bir yan ürünü olarak 

keşfedilmiştir. İlk yapılan sentez çalışmalarında saflık % 75‟in altında kalmıştır. 1933 

yılında karbotermik indirgeme yöntemiyle % 90 saflıkta kristal bor karbür üretilmesine 

ilişkin patent alınmıştır (Ridgway 1933).   

Bor karbür sentezinde kullanılan başlıca yöntemler karbotermik indirgeme, 

magnezotermik indirgeme, elementlerden sentezleme, buhar fazı reaksiyonları, polimer 

başlatıcılardan sentezleme olarak sıralanabilir. 
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Borik asidin karbotermik indirgenmesi, borik asidin ve bor trioksitin karbon ile 

indirgenmesi yöntemidir. Ticari bor karbür üretimde yaygın olarak kullanılır.  Toplam 

karbotermik indirgeme reaksiyonu aşağıdaki gibidir, 

4H3BO3 +7C     B4C + 6CO + 6H2O 

 

Bu reaksiyon üç adımda yürür 

 

4H3BO3     2B2O3 + 6H2O 

 

B2O3 + 3CO     2B + 3CO2 

 

4B + C     B4C  

 

Borik asit ısıtıldığında ortama su vererek B2O3‟e dönüşür. B2O3‟ün karbon monoksit ile 

indirgenmesi 1400°C‟nin üzerinde termodinamik olarak gerçekleşebilir.  Fırın sıcaklığı, 

genellikle toplam reaksiyon hızını arttırmak için 2000°C üzerinde bir sıcaklığa çıkarılır. 

Bu süreç endotermik olup 16800 kJ/mol enerjiye gereksinim vardır. Bor karbür 

üretiminde boru tip fırın, elektrik ark fırını ve rezistans malzemesi olarak grafit bir 

çubuğun kullanıldığı Acheson tip fırın olmak üzere 3 tip elektrik ısıtmalı fırın kullanılır.  

Boru tip elektrik fırını grafit bir tüpün ısıtma elemanı olarak kullanıldığı yalnız bilimsel 

amaçlı sentezler için kullanılabilen bir fırındır. Grafit tüpün ulaşabileceği boy fırının 

boyutlarını belirlediğinden bu fırınların boyutlarında sınırlama vardır. Boru tip fırınlar 

kullanılarak büyük miktarlarda üretim karlı değildir.  

Schroll ve Vogt (1939) tarafından patenti alınan ark fırınında, petrol koku ile borik asit 

karşımı ark fırınında eritilir, ortaya çıkan ürün kırılır, aynı miktarda borik asit ile 

karıştırılır, karışım ikinci kez yeniden eritilir. Elektrik ark fırınlarında büyük miktarlarda 

bor karbür üretimi Scott (1964) tarafından açıklanmıştır. Elektrik ark fırınında sıcaklık 
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elektrik arkına bağlı olarak çok yüksektir, bu nedenle oksidin buharlaşmasıyla yüksek 

miktarda bor kaybı meydana gelir. Elde edilen ürün bor karbür külçeleri şeklinde 

olduğundan sonuçta zahmetli bir kırma ve öğütme işlemi gerektirir.  

Acheson tip fırınlarda grafit bir çubuk ısıtma elemanı olarak kullanılır, reaktantlardan 

oluşan karışım grafit çubuk etrafına yüklenir. İlk çalışmada elde edilen kısmi 

tepkimenin gerçekleştiği toza, borik asit ve karbon ilavesi ile yeni bir grafit çubuğun 

etrafına yükleme yapılır ve ikinci bir pişirme işlemi daha uygulanır. Isıtma sırasında 

reaksiyon grafit çubuğa yakın bölgelerden başlar ve atmosfere CO salınır. Tepkime 

ilerlerken kondüksiyon ve kaçan CO sıcaklığı ile tüm yüklemenin sıcaklığı artar. Borik 

asit başlangıçta suyunu kaybederek bor okside dönüşür. Isıtma ilerledikçe B2O3 erir ve 

camsı bir film oluşturarak indirgenme bölgesinden CO kaçışını önler, ortaya çıkan CO 

gazı reaksiyon bölgesinin yakınlarında veya hemen üstünde baloncuklar oluşturmaya 

başlar, baloncuk boyutlarında büyüme olur, basınç artar ve patlayarak besleme 

karışımını yukarı iter. Bu patlamalar sırasında kısmi reaksiyona giren reaktantlar fırının 

dışına itilir ve bor, bor oksit buharı formunda atmosfere kaçar. Bu baloncuk patlaması 

ve buharlaşma kaybı sürecin verimliliğinde önemli ölçüde düşüşe neden olur.  İşlem 

bittikten sonra yüzey kırılarak açılır ve grafit çubuğun etrafını saran bor karbür manüel 

olarak toplanır. Burada operatör deneyimi önemlidir, tamamen reaksiyona girmiş ürünü 

ve daha az oksit karışmış bor karbürü tanımlamada önemli rol oynar. Reaksiyon ürünü 

çeneli kırıcılarda kırılır ve daha ince tane boylarına öğütülür. Öğütülmüş toz su ile 

yıkanır, daha sonra öğütmede oluşan kirlenmeyi ve indirgenme sırasında oluşan kısmi 

indirgenmiş bor oksitleri uzaklaştırmak için asit ile yıkama yapılır. Her bir pişirme 

sırasında beslenen hammaddelerin bir kısmı bor karbüre dönüşür geri kalan malzeme 

diğer pişirmelerde kullanılır. Bu süreçte bir miktar bor oksit CO ile birlikte atmosfere 

salınır bundan dolayı her bir çalışma için bor karbür dönüşümü düşük, bor kaybı 

yüksektir. Hammaddeler ucuz ve süreç basit olduğu için bu yöntem ticari ürün eldesinde 

kullanılmak için adapte edilebilir. Ark ocağı ve Acheson sürecinde hammadde 

yüklemesi ve ürünün toplanması yöntemleri farklı olmasına rağmen reaksiyon dizisi çok 

benzerdir (Suri vd. 2010).   
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Reaksiyon kinetiği ve ürün kalitesi, hammadde karışımının gözenekliliğinden, 

indirgenme için kullanılan karbonun tipinden, ısıtma hızından ve son çekirdek 

sıcaklığından önemli ölçüde etkilenir. Petrol koku, grafitten, odun kömüründen ve aktif 

karbondan daha iyi bir indirgenme ajanıdır. Borik asit kok oranı 3,3 – 3,5 arası uygun 

değerdir, bu aralıkta elde edilen bor karbürdeki karbon içerikleri düşüktür. Oranların 

düzgün ayarlanmasıyla %0,65‟e kadar karbon içeren ürünler elde edilebilmiştir 

(Alizadeh vd. 2006). Besleme karışımına %15‟e kadar NaCl ilavesiyle verimin arttığı 

görülmüştür (Alizadeh vd. 2004). Bazı araştırmalarda, termogravimetrik çalışmaların 

sonucunda B4C oluşumunun 1200°C de, vakum ortamında ve petrol koku indirgenme 

ajanıyla başladığı saptanmıştır (Subramanian ve Suri 2004). Karbotermik indirgeme ile 

bor karbür oluşumu, bor oksit reaktantının katıdan sıvıya, sıvıdan da gaza ve diğer bor 

oksitlerine dönüşümüne bağlıdır. Ayrıca son sıcaklık ve ısıtma hızı da önemli 

etkenlerdendir. Düşük ısıtma hızlarında (<100 K/s) reaksiyon sıvı bor oksit yolunu 

izleyerek, çekirdeklenme ve büyüme mekanizmaları ile bor karbür oluşur. Orta ısıtma 

hızlarında (10
3
 – 10

5
 K/s) oluşum büyük ve küçük kristaller şeklinde olurken, karbon 

hem sıvı bor oksit ile hem gaz bor suboksitlerle reaksiyona girer. Hızlı ısıtma hızlarında 

(> 10
5
 K/s) kristal boyu küçüktür, reaksiyon tamamen gaz halindeki bor suboksitlerle 

gerçekleşir (Suri vd. 2010).  

 

Karbotermik indirgenme süreci ile bor karbür üretimi ticari toz üretimi için kullanılan 

bir yöntemdir. Diğer yöntemlere göre basit donanımlar gerektirmesi ve kullanılan 

hammaddenin ucuz olması bu yöntemi ekonomik olarak avantajlı hale getirmektedir. 

Ayrıca bu yöntemle elde edilen bor karbür tozunun morfolojisi ve yüzey özellikleri 

sıcak presleme ve sıcak izostatik preslemeye uygundur (Goller vd. 1996). 

 

B2O3‟ün magnezotermik indirgenmesi, karbon varlığında bor anhidritten bor karbür 

üretimi için alternatif bir üretim yöntemidir.  

 

2B2O3 + 6Mg + C     B4C + 6MgO  

 

genel reaksiyonuyla gösterilen süreç iki basamakta ilerler;  
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1. 2B2O3 + 6Mg     4B + 6MgO 

 

2. 4B + C    B4C 

 

Reaksiyon ekzotermiktir (ΔH=1812 kj/mol). 1000°C‟nin üzerindeki reaksiyon 

sıcaklığında magnezyumun buhar basıncı yüksektir, argon veya hidrojen gibi bir inert 

gaz kullanımı ile sistem basıncı yüksek kalır. Bu yöntemle elde edilecek ürünler 

yıkanarak MgO uzaklaştırılır. Ancak kararlı bileşikler olan magnezyum borürler, bor 

karbürde safsızlık olarak kalmaya devam eder. Bu yöntem çok ince toz sentezi için 

uygundur, ince tane boyu da sinterleşmiş ürünlerin eldesi için uygun bir üründür (Suri 

vd. 2010, Weimer vd. 1992). Metalik magnezyumun pahalı olması ve son ürünün 

safsızlıklar içermesi bu yöntemin en önemli dezavantajlarıdır.  

Elementlerinden bor karbür sentezi, doğrudan B ve C elementlerinden B4C sentez 

yöntemidir. Elementel borun yüksek fiyatından dolayı ekonomik değildir, bu nedenle 

B
10

 izotopu içeren veya çok saf bor karbür eldesi gibi özel uygulamalarda kullanılacak 

bor karbür gereksiniminde kullanılan bir yöntemdir. Elementlerinden bor karbür sentezi 

için bor ve karbon homojen bir toz karışımı elde edilene kadar karıştırılır, homojen toz 

peletlenir ve 1500°C‟nin üzerinde bir sıcaklıkta vakum altında veya inert atmosferde 

ısıtılır, işlem sonucu kısmi sinterlenmiş pelet kırılır, öğütülür ve ince bor karbür tozu 

elde edilir. Yüksek saflıkta bor karbür eldesi için kullanılacak elementel bor erimiş 

tuzun elektrolizi yöntemiyle elde edilir. Amorf bor ile karbon kaynağı olarak amorf 

karbon, grafit, karbon siyahı, karbon nanotüp kullanılarak sıcak presleme, metal alaşımı 

oluşturup ısıtma, kıvılcım plazma ile sinterleme, şok dalgası tekniği gibi pek çok 

yöntem kullanılarak elementlerinden bor karbür eldesi çalışılmıştır (Yamada 1996, Wei 

vd. 2002, Heian vd. 2004). Buhar fazı reaksiyonu, bor ve karbon içeren gazların 

aralarında gerçekleşen reaksiyonlarla bor karbür sentezi kapsamlı olarak çalışılmış bir 

konudur; bu yöntem bor karbür kaplama uygulamalarında ve mikron altı toz ve hatasız 

çok ince liflerin sentezinde başarılı olarak uygulanmaktadır. BCl3, BBr3 ve BI3 gibi bor 

halojenürler bor kaynağı olarak kullanılmaya uygundur ancak BCl3 temin kolaylığı ve 

ucuzluğundan dolayı daha çok tercih edilir. Halojenürlerden başka boran (B2H6) ve 
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B2O3 de bor kaynağı olarak kullanılmaktadır. CH4, C2H4, C2H6, C2H2 gibi 

hidrokarbonlar ve CCl4 karbon kaynağı olarak kullanılmaktadır. Buhar fazı reaksiyonu 

kapalı bir tepkime kabında uygun sıcaklık, basınç ve atmosfer şartları altında 

gerçekleştirilir. Reaksiyon genellikle hidrojen atmosferi altında gerçekleştirilir, burada 

halojenür hidrojen ile reaksiyona girerek hidrojen klorür oluşturur, süreç aşağıdaki 

reaksiyonlara göre ilerler (Suri vd. 2010) 

4BCl3 + CCl4 +8H2   B4C + 16HCl 

 

4BCl3 + C +6H2   B4C + 12HCl 

 

4BCl3 + CH4 +4H2   B4C + 12HCl 

 

Polimerik öncellerden ve organik reaktantlardan bor karbür sentezi, düşük sıcaklıklarda  

gerçekleşen bu sentez yüksek sıcaklık sentez yöntemlerinin önemli bir alternatifidir. Bu 

sentez sürecinde reaksiyonlar vakumda ya da inert atmosferde 1000 – 1500°C sıcaklık 

aralığında yürümektedir. Polimerik öncellerden sentez yönteminin getirdiği önemli 

avantajlardan bazıları şöyledir: seramik bileşen kontrolüne izin verir, seramik ürün 

eldesinde şekil kontrolüne olanak sağlar, düşük sıcaklılarda bozunmaya uğradığından 

dolayı seramik üretimi daha düşük sıcaklıklarda yapılabilir, tüm bunlar da üretim 

maliyetinin düşmesini sağlar (Mirabelli vd. 1984). Çizelge 2.4‟te polimerik önceller 

kullanılarak yapılan bazı çalışmalardan örnekler verilmiştir.  
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Çizelge 2.4 Polimerik önceller ve organik reaktantlardan bor karbür sentez 

çalışmalarına örnekler (Suri vd. 2010) 

 

Polimerik Öncel 

Pişirme 

Sıcaklığı (°C) 

Pişirme Süresi 

(saat) Atmosfer Ürün 

Polivinilpentaborat  1000 8 Ar 

Amorf bor 

karbür 

Borik asit ve 

gliserin 

 

1300 

 

4 

 

Ar 

Yüksek 

oranda karbon 

içeren B4C 

Borik asit ve 

gliserin 1250 5 Ar  

Kristal B4C 

tozu 

Borik asit ve sitrik 

asit 1450 2 Vakum 

%11,1 serbest 

karbon içeren 

B4C  

Borik asit ve 

glikoz 1500 1 Ar  

Yüksek 

oranda kalıcı 

karbon ve bor 

oksit içeren 

B4C 

Borik asit ve PVA  1300 5 Ar 

Düşük 

miktarda 

serbest karbon 

içeren B4C 

 

 

2.10.3 Ticari bor karbür üretiminde karşılaşılan sorunlar 

 

Bor karbür sentez reaksiyonlarında oluşan yan ürünlerden dolayı önemli bir miktar 

karbon reaksiyona girmeden kalmaktadır. Örneğin reaksiyon sonucu açığa çıkan karbon 

monoksitin ortamda oluşan uçucu bor türlerini taşıyarak uzaklaştırması sonucu 

stokiyometri bozulmaktadır. Bundan dolayı son ürün özelliklerini olumsuz yönde 

etkileyen önemli miktarda serbest karbon üründe kalmaktadır (Jung vd. 2004).  

Ticari bor üretim süreçlerinde sıcaklık 2000°C civarıdır aynı zamanda elde edilen ürün 

külçeler halindedir. Bor karbürü toz haline getirmek için öğütme işlemi 

uygulanmaktadır, çok sert olan bor karbürün öğütülmesi ve üretim için çıkılan yüksek 

sıcaklık yüksek maliyete neden olmaktadır.  
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Endüstriyel üretimin yapıldığı elektrik ark fırınlarında sıcaklık eş dağılım göstermez, 

merkezde sıcaklık 2200 – 2500°C arasında değişirken merkezden uzaklaştıkça 1200 - 

2200°C arasında değişen sıcaklıklar ölçülmüştür. Bu nedenle reaksiyona girmeden 

kalan reaktantlar safsızlık olarak üründe yer almaktadır. Öğütme sırasında oluşan 

kirlenmelerle beraber klasik üretim yöntemi ile elde edilen bor karbür önemli 

safsızlıklar içermektedir (Thevenot 1990).  

 

Bor karbürün zırh seramiği olarak uygulamalarında tam yoğunlaşmış seramik 

gereklidir, bu nedenle bu tür seramiklerin üretiminde sıcak presleme yöntemi kullanılır. 

Presleme sırasında oluşan hidrostatik basınç bor karbürün kararlılığında bozulmalara, 

ikosahedralar arasına yerleşmiş bor ve grafit tabakalarında kaymaya neden olur.  

Grafitik tabakalar ikosahedralar arası boşluk boyunca hareket ederek B12 ikosahedrası 

ile yer değiştirir. B12 yapısı BCC zincirlerine sahiptir, BCC zincirleri BCB 

zincirlerinden zayıftır. Örneğin balistik bir çarpma gibi enerjisi yüksek bir çarpışma 

sırasında BCC zincirleri kolaylıkla yıkılır. Bor karbür içerisinde kalan serbest karbon 

varlığı bor karbür seramiğin balistik özelliklerinde zayıflığa neden olmaktadır (Fanchini 

vd. 2006). 

 

Ticari olarak üretilmekte olan bor karbürlerde karşılaşılan bu sorunlardan dolayı 

alternatif yöntemlerle bor karbür üretimi önemli bir araştırma alanı olarak ilgi 

görmektedir.    

 

2.11 Borik Asit ve Poliollerden Bor Karbür Sentezi 

 

Bor kaynağı ve karbon kaynağı olarak alınan sulu çözeltilerin karıştırıldıktan sonra 

ısıtılması sırasında çöken öncellerin oldukça düşük sıcaklıklarda kızdırılmasıyla 

doğrudan bor karbür tozları elde edilmektedir (Konno vd. 2002, Shi vd. 2003, Zeng vd. 

2009, Fathi vd. 2012). Bor ve karbon kaynağı olan çözeltilerin homojen karışımından 

çöktürülen önceller ya jel ya da poliester halindedir. Bu türden çalışmaların son yıllarda 

Japonya, Hindistan ve İran‟da yoğunlaştığı görülmektedir. 

 



30 

 

Jel halindeki öncellerin 1000-1800°C aralığındaki sıcaklıklarda kızdırılması ile farklı 

şekil ve büyüklükte parçacıklardan oluşan bor karbür tozları elde edilmektedir. Bu yol 

sol-jel yöntemi olarak da bilinmektedir (Khanra 2007, Hadian ve Bigdeloo 2008, 

Bigdeloo ve Hadian 2009, Pilladi vd. 2012).    

 

Borik asit ve bir poliol ile hazırlanan sulu çözeltilerin karıştırıldıktan sonra ısıtılması 

sırasında yürüyen esterleşme reaksiyonu ile oluşan polimerik öncelin pirolizi ile bor 

karbür tozu elde edilmektedir (Mondal ve Banthia 2005, Shvarts vd. 2005, Sudoh vd. 

2007, Yanase vd. 2009, Kakiage vd. 2011, 2012, Pilladi vd. 2012).  

 

Borik asit ile alkoller ve birer polialkol olan polioller arasındaki esterleşme 

reaksiyonlarından farklı şekillerde yararlanılmaktadır. Yeşil renkli bir alevle yanan 

borik asidin metil esteri borun nitel olarak belirlenmesinde kullanılagelmektedir. Diğer 

taraftan, borik asit çözeltisinin sodyum hidroksit çözeltisi ile titrasyonu gliserin, 

mannitol ve benzeri polioller yanında yapılmaktadır. İndikatör olarak fenol ftaleinin 

kullanıldığı titrasyonla çözeltide bulunan borik asit nicel olarak belirlenmektedir 

(Hollander ve Reiman 1945). 

 

Borik asit esterlerinin borun nitel ve nicel analizinde kullanılması esterleşme 

reaksiyonlarının tam olarak yürüdüğünü göstermektedir. Oluşan esterler için bor ve 

karbon atomları birbirine çok yaklaşmaktadır. Bu nedenle, birer poliester olan polimerik 

öncellerden bor karbür tozlarının oluşum sıcaklığının diğer yöntemlerdekilere göre daha 

düşük olması beklenmektedir. Literatürde bu sıcaklığın 1000-1400°C aralığında 

değiştiği belirtilmektedir. Borik asit ve mannitol kullanılarak yapılan bir ön denemede 

bu sıcaklık aralığının doğruluğu görülmüştür.  

 

Piroliz sıcaklığının en düşük olması yanında çıkış maddelerinin ucuz olması, kolaylıkla 

bulunması ve doğrudan toz elde edilmesi, bu yöntemin diğerlerine göre daha kolay ve 

daha ekonomik olduğunu göstermektedir.  
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2.12 Gözenekli Katılarda Adsorpsiyon ve Desorpsiyon 

 

Mikro ve mezogözenekli katı ve tozların tanımlanmasında adsorpsiyon ölçümleri 

kullanılmaktadır. Adsorpsiyon verilerinin analizinde kullanılan hesaplama yöntemleri 

için yapılan modellemelerde gözeneklerin düzgün silindirler veya paralel kenarlı 

aralıklar şeklinde olduğu varsayılmıştır. Endüstriyel alanda kullanılan adsorplayıcıların 

çoğunluğunun gözenekleri düzensiz şekilli ve birbirine bağlı karmaşık bir yapıya 

sahiptir. Gözenek boyut analizi için azot adsorpsiyon yöntemi kullanılır. Katının bir 

gramında bulunan gözeneklerin toplam hacmine özgül gözenek hacmi, bu gözeneklerin 

sahip olduğu duvarların toplam yüzeyine ise özgül yüzey alanı denir. Gözeneklerin 

büyüklük dağılımına adsorplayıcının gözenek boyut dağılımı denir. Gözenekli katıların 

ve tozların yüzey alanlarını ölçmek için kullanılan metotların çoğu adsorpsiyon 

ölçümüne bağlıdır. Özgül gözenek hacmi, özgül yüzey alanı ile gözenek boyut dağılımı 

gibi adsorplama özellikleri azotun 77 K‟deki adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermleri 

cıva porozimetresi ve helyum - cıva porozimetresi sonuçları değerlendirilerek belirlenir 

(Tosun 2005).  

 

Adsorplayıcı ve adsorplanan yanında sıcaklık da sabit tutulduğunda gaz fazından 

adsorpsiyon yalnızca basınca, çözeltiden adsorpsiyon ise yalnızca derişime bağlıdır. Bu 

durumda, adsorplanan madde miktarının basınçla ya da derişimle değişimini veren 

eğrilere adsorpsiyon izotermi denir. Gaz fazından ve çözeltiden adsorpsiyon için 

adsorplanan madde miktarı denel yoldan belirlenerek adsorpsiyon izotermleri çizilir. 

İzoterm tipleri sırasıyla aşağıdaki şekilde tanımlanabilir (Sarıkaya 2004). 

 

1. Tek tabakalı olan kimyasal adsorpsiyon izotermi k ve n eğrilerine 

benzemektedir. Mikrogözenekli katılardaki adsorpsiyon izotermi k eğrisine, 

makrogözenekli katılardaki adsorpsiyon izotermi ise n eğrisine yakındır. 

Adsorplama gücü yüksek olan mikrogözeneklerin yüzeyleri monomoleküler 

olarak kaplandığında gözenekler tamamen dolduğundan adsorpsiyon 

tamamlanmış olur. Adsorplama gücü düşük olan makrogözeneklerin yüzeyleri 

monomoleküler olarak kaplandığında adsorpsiyon yine tamamlanmış olacaktır. 
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Bu nedenle, mikrogözenekli ve makrogözenekli katılardaki adsorpsiyon 

izotermleri yükseklik farkı dışında birbirine benzemektedir. Çözeltilerden 

adsorpsiyon izotermleri k, n ve m eğrilerine yakın olarak ortaya çıkmaktadır 

(Şekil 2.8). 

 

2. Birinci tabakanın adsorpsiyon ısısı yoğunlaşma ısısından daha büyük olan ve 

kılcal yoğunlaşmanın az olduğu adsorpsiyon izotermleri bu eğriye 

benzemektedir. İzotermin ab parçası boyunca tek tabakalı adsorpsiyon, bc 

parçası boyunca ise çok tabakalı adsorpsiyon ve kılcal yoğunlaşma 

tamamlanmaktadır. İzotermin b noktasından sonraki doğrusal kısmın 

uzantısından nm, bir gram adsorplayıcı yüzeyinin monomoleküler olarak 

kaplanabilmesi için gerekli madde miktarı olarak tanımlanır, tek tabaka 

kapasitesi grafikten yaklaşık olarak bulunabilir. Doygunluk noktasına 

geldiğinden dolayı ef boyunca adsorplanan madde sıvı ya da katı olarak yığın 

halde ayrılır (Şekil 2.8). 

 

3. Birinci tabakanın adsorpsiyon ısısı yoğunlaşma ısısından daha küçük olan ve 

kılcal yoğunlaşmanın az olduğu adsorpsiyon izotermleri bu eğriye 

benzemektedir. Adsorplama gücü çok düşük olan katılardaki adsorpsiyon 

izotermleri bu tipe uymaktadır. Eğrinin gidişinden nm tek tabaka kapasitesini 

bulmak olanaksızdır (Şekil 2.8). 

 

4. Birinci tabakanın adsorplama ısısı yoğunlaşma ısısından daha büyük olan ve 

kılcal yoğunlaşmanın çok olduğu adsorpsiyon izotermleri bu eğriye 

benzemektedir. Adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermlerinin farklı yollar 

izlemesine Adsorpsiyon Histerezisi denir. Bunun nedeni dar ağızlarından dolan 

gözeneklerin geniş ağızlarından boşalmasıdır. İzotermin ab parçası boyunca tek 

tabakalı adsorpsiyon, bc parçası boyunca çok tabakalı adsorpsiyon, cd parçası 

boyunca ise kılcal yoğunlaşma olmaktadır. Kılcal yoğunlaşma tamamlandıktan 

sonra gözeneklerin ağızlarındaki çukur yüzeyler de boyunca dolmakta ve ef 

boyunca adsorplanan madde yığın olarak ayrılmaktadır. Genellikle 



33 

 

mikrogözenek ve mezogözenek içeren katılardaki adsorpsiyon izotermleri bu 

tipe uymaktadır. Bu izotermlerden de nm tek tabaka kapasitesi yaklaşık olarak 

bulunmaktadır (Şekil 2.8). 

 

5. Birinci tabakanın adsorpsiyon ısısı yoğunlaşma ısısından daha küçük olan ve 

kılcal yoğunlaşmanın çok olduğu adsorpsiyon izotermleri bu eğriye 

benzemektedir. İzotermin ac parçası boyunca yüzey tek tabakalı ya da çok 

tabakalı olarak kaplandıktan sonra kılcal yoğunlaşma olmaktadır. Adsorplama 

gücü düşük olan mezogözenekli katılardaki adsorpsiyon izotermleri bu tipe 

benzemektedir (Şekil 2.8). 

 

6. Basamaklı olan bu izoterme çok az rastlanmaktadır. Mikrogözenekler yanında 

farklı boyutlarda mezogözenek grupları içeren katılardaki adsorpsiyon 

izotermleri bu tipe benzemektedir (Şekil 2.8). 
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Şekil 2.8 Adsorpsiyon izotermlerinin 6 karakteristik tipi 
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

 

3.1 Materyal 

 

Materyal olarak borik asit (H3BO3: Acros Organics, Boric acid, % 99 +, extra pure, 

New Jersey, USA) ve mannitol (C6H14O6: Acros Organics, D – Mannitol, % 98 +, New 

Jersey, USA) kullanılmıştır. X-ışınları kırınım (XRD) desenleri Cu anotlu Rigaku 

Miniflex model XRD cihazı ile belirlemiştir. Borik asit ve mannitole ait XRD desenleri 

şekil 3.1-3.2‟de sırayla verilmiştir.       

 

 
 

Şekil 3.1 Borik aside ilişkin XRD deseni 
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Şekil 3.2 Mannitole ilişkin XRD deseni (M : mannitol) 

 

Borik asit ve mannitole ilişkin DTA/TG eğrileri Setaram Labsys SETSYS-1780 cihazı 

kullanılarak normal atmosfer koşullarında 10°C / dakika ısıtma hızıyla belirlenmiştir.  

(Şekil 3.3-3.4).  

 

Borik asidin şekil 3.3‟te gösterilen DTA/TG analizine ait grafikte TG eğrisi üzerinde 

kırmızı ile işaretlenen noktalardaki sıcaklık ve kütle kaybı değerleri çizelge 3.1‟de 

verilmiştir. Borik asidin ısıtılması sonrasında toplam değişme  

 

2B(OH)3    B2O3 + 3H2O  

 

tepkimesine göre olmaktadır. 
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Şekil 3.3 Borik asit DTA/TG eğrileri 

 

Çizelge 3.1 Borik asidin TG eğrisindeki sıcaklık değişimleri ve kütle azalmaları 

 

Nokta Sıcaklık (°C) Aralık Noktaları 
Kütle Azalması 

(%) 

1 93 1-2 28,20 

2 172 2-3 4,37 

3 190 3-4 6,59 

4 255 4-5 4,24 

5 498 - - 

 

DTA/TG analizi için 21,059 mg (3,4x10
-4 

mol) borik asit kullanılmıştır. Yukarıdaki 

tepkimeye göre oluşan H2O miktarı 9,2 mg (5,1x10
-4

 mol) ve % 44‟lük bir kütle 

azalmasına karşılık gelmektedir. TG eğrisinden okunan % 43,4‟lük bir kütle azalması 

kimyasal tepkimeden stokiyometrik olarak hesaplanan değer ile büyük ölçüde 

uyuşmaktadır. 
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DTA analizinde 5 endotermik tepkime saptanmıştır, bu tepkimelerin başlangıç, tepe ve 

bitiş sıcaklıkları çizelge 3.2‟de verilmiştir. Borik asidin ısıl bozunması aşağıdaki 

tepkimelere göre üç basamaklı olarak gerçekleşmektedir. 

 

Çizelge 3.2 Borik asidin DTA eğrisindeki tepkime noktaları ve türleri 

 

Nokta 
Başlangıç  

sıcaklığı (°C) 

Tepe noktası 

sıcaklığı (°C) 

Bitiş sıcaklığı 

(°C) 
Tepkime türü 

1 96 163 174 Endotermik 

2 174 184 197 Endotermik 

3 197 205 208 Endotermik 

4 217 220 229 Endotermik 

5 243 246 250 Endotermik 

 

I. Basamak   6H3BO3   2H3B3O6 + 6H2O 

 

II. Basamak  2H3B3O6   B6O11H6 + H2O  

 

III. Basamak  B6O11H6   3B2O3 + 2H2O 

 

Toplam Tepkime  2B(OH)3    B2O3 + 3H2O 
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Şekil 3.4 Mannitol DTA/TG eğrisi 

 

Mannitolün şekil 3.4‟te gösterilen DTA/TG eğrilerinde kırmızı renk ile işaretlenen 

noktalardaki sıcaklık ve kütle azalmaları çizelge 3.3‟te verilmiştir. Mannitolün TG 

eğrisinin 6 noktasında eğim değişimi saptanmıştır. Farklı eğimler mekanizmaları farklı 

termal bozunmaları göstermektedir. Sıcaklık 400°C‟e ulaştığında mannitolün tümüyle 

bozunduğu görülmektedir.   
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Şekil 3.5 Mannitol DTA eğrisi 300°C - 416°C arası detay görünüm 

 

Çizelge 3.3 Mannitolün TG eğrisinden belirlenen farklı değişim sıcaklıkları ve bu 

sıcaklıklar arasındaki kütle azalmaları 

 

Nokta Sıcaklık (°C) Aralık Noktaları Kütle Kaybı (%) 

1 255 1-2 38,98 

2 359 2-3 10,48 

3 365 3-4 9,10 

4 369 4-5 11,21 

5 371 5-6 8,46 

6 377 6-7 21,77 

7 500 - - 

 

 

Mannitolün DTA analizinde çizelge 3.4‟te verilen 4 ekzotermik, 6 endotermik pik 

saptanmıştır. Kütle azalmasının olmadığı birinci (1) endotermik pike ilişkin sıcaklık 

mannitolün erime sıcaklığını göstermektedir. Mannitole ilişkin ısıl bozunma tepkimeleri 

dar bir sıcaklık aralığında (350 - 380°C) mekanizmaları farklı basamaklarla 

gerçekleşmektedir. Farklı mekanizmalara ilişkin ayrıntılar bu çalışmanın kapsamı 

dışında kalmaktadır.  
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Çizelge 3.4 Mannitolün DTA eğrisindeki tepkime noktaları ve türleri 

 

Nokta 
Başlangıç 

sıcaklığı (°C) 

Tepe noktası 

sıcaklığı (°C) 

Bitiş sıcaklığı 

(°C) 
Tepkime türü 

1 161 176,5 193 Endotermik 

2 353 355 356 Endotermik 

3 356 357 358 Endotermik 

4 358 359 360 Ekzotermik 

5 364 365 367 Ekzotermik 

6 370,2 370,7 371 Endotermik 

7 371 371,2 371,6 Ekzotermik 

8 371,6 372,3 373,3 Endotermik 

9 382,6 395 412 Ekzotermik 

 

3.2 Yöntem 

3.2.1 Öncellerin hazırlanması 

Borik asidin derişimi 3 M, mannitolün ise 3,60 M stok çözeltileri damıtık su ile 80°C 

sıcaklıkta hazırlanmıştır. Çözme ve ısıtma işlemleri ısıtıcılı manyetik karıştırıcı 

(Wisestir, Wisd Laboratory Instruments, Korea) kullanılarak yapılmıştır. Sıcaklığı 

80°C‟e yükseltilen borik asit çözeltisine aynı sıcaklıktaki mannitol çözeltisi damla 

damla eklenerek şekil 3.6‟da verilen tepkimeye göre farklı karışımlar hazırlanmıştır. 

Borik asit ve mannitol derişimlerindeki değişimler yanında hazırlanan öncellerdeki 

C/B2O3 mol oranları çizelge 3.5‟te verilmiştir. Hazırlanan sıvı karışımlarda borik asit ve 

mannitole ilişkin madde miktarlarından bazıları olası kimyasal tepkimelerin 

stokiyometrik denklemleri göz önüne alınarak seçilmiştir. Örneğin, Ö-2 karışımı 

karbotermik tepkimeye göre, Ö-3 karışımı ise mannitol ile borik asit tepkimesine göre 

hazırlanmıştır. Diğer taraftan gelişigüzel hazırlanan Ö-1 karışımında borik asidin aşırısı, 

Ö-4, Ö-5 ve Ö-6 karışımında ise gitgide artan ölçülerde mannitolün aşırısı alınmıştır. 

Oluşan borat esteri kompleksine ilişkin çözeltiler oda sıcaklığına ulaşana dek 

karıştırılmıştır. Soğuyan çözelti oda sıcaklığında 24 – 48 saat arası kristalleşmeye 

bırakılmıştır. Çözeltinin tamamı kristalleşmediği için kalan suyun uzaklaştırılması 

amacıyla 100°C sıcaklıktaki etüvde (Carbolite, England) kristaller tamamen kuruyana 
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kadar bekletilmiştir. Oluşan kristaller agat havanda öğütülerek beyaz toz halinde 

önceller hazırlanmıştır. 

  

 

 

Şekil 3.6 Mannitol – Borik Asit Tepkimesi 

 

Çizelge 3.5 Öncellerin H3BO3 – Mannitol mol oranları 

 

Öncel H3BO3 (mol) Mannitol (mol) 

C /  B2O3 

oranı B/C 

Ö-1 4 1 3 4 

Ö-2 3,43 1 3,5 3,43 

Ö-3 2 1 6 2 

Ö-4 0,16 0,11 8 0,24 

Ö-5 0,32 0,56 21 0,10 

Ö-6 0,16 0,56 42 0,05 
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3.2.2 Kalsinasyon işlemi 

 

Bor karbür sentezinde karşılaşılan en önemli sorunlardan biri son üründe kalıcı serbest 

karbon miktarıdır; kalıcı serbest karbon olmadan bor karbür sentezinin çok zor olduğu 

belirtilmiştir (Subramanian vd. 2007). Öncellere bor karbür sentezi için argon 

atmosferinde piroliz işlemi uygulanmadan önce normal atmosfer koşullarında piroliz 

sıcaklığının altında bir ısıl işlem uygulanması kalıcı serbest karbon miktarının 

azaltılmasını sağlamıştır (Kakiage vd. 2012).  

 

Bu çalışmada kalsinasyon olarak adlandırılacak olan ön ısıl işlem için hazırlanan 

öncellere normal atmosfer koşullarında elektrik ısıtmalı fırında (Protherm marka 

130112 model, Alser, Türkiye) ısıl işlem uygulanmıştır. 

 

Kalsinasyon işlemi iki kez yapılmıştır. İlk kalsinasyon işleminde sentezlenen 6 adet 

öncelin tamamına 400°C sıcaklıkta 4 saat süre ile yapılmıştır. İlk kalsinasyon 

işleminden elde edilen 6 adet öncelin tamamına piroliz işlemi (Bölüm 3.2.3‟te detaylı 

olarak anlatılan) yapılarak en uygun bor karbür dönüşümünü gösteren öncel seçilmiştir. 

Bu öncele, uygun kalsinasyon sıcaklık ve süresinin saptanması için, ikinci kez 300°C, 

350°C, 400°C ve 450°C sıcaklıklarda (ısıtma hızı 5°C/dakika) ve her bir sıcaklıkta 1, 2, 

3 ve 4 saat süre bekletilerek kalsinasyon işlemi uygulanmıştır. 

 

3.2.3 Piroliz işlemi 

 

Bor karbür sentezi için kalsinasyon işlemi uygulanan örnekler alümina kayıkçıklar 

içerisine yerleştirilerek argon gazı (200 ml /dakika) atmosferinde elektrik ısıtmalı 

alümina borulu tüp fırında (Protherm marka PTF 16/75/450 model, Alser, Türkiye) 

(Şekil 3.7) piroliz işlemi uygulanmıştır. 
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Şekil 3.7 Piroliz işleminin yapıldığı tüp fırının şematik görünümü 

 

İlk aşamada, kalsine edilen 6 adet öncel 10°C/dakika ısıtma hızıyla 1400°C de 4 saat 

süre ile argon gaz atmosferinde ısıtılmıştır. Böylece bor karbür sentezi için kullanılacak 

en uygun öncel seçimi yapılmıştır.  

 

İkinci aşamada, bor karbür sentezi için belirlenen öncel, 10°C/dakika ısıtma hızıyla 

1300°C, 1350°C, 1400°C, 1450°C ve 1500°C sıcaklıklarda 4 saat süre ile piroliz 

işlemine tabi tutulmuştur; böylece en uygun bor karbür oluşum sıcaklığı saptanmıştır.  

 

Üçüncü aşamada, bir önceki aşamada belirlenmiş olan bor karbür sentez sıcaklığında en 

uygun sürenin bulunması için 1, 2, 3, 4 ve 5 saat süre ile piroliz işlemleri 

tekrarlanmıştır.  

 

Bor karbür sentezi için en uygun öncel ve belirlenen öncel için sentez sıcaklık ve süresi 

bulgular bölümünde verilmiştir.  

 

 3.2.4 XRD desenlerinde kristal yüzdesinin bulunması – kristallik derecesi 

 

X-ışınları kırınım deseninin altındaki toplam alan amorf ve kristal yapının miktarı 

hakkında bilgi verir. XRD deseninde tanımlanmış olan pikler kristal formundaki 

yapılara aittir. Kristallere ait piklerin altındaki alan toplam alana bölünerek yapıdaki 

kristal miktarı hakkında bilgi edinilir. 
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Kristallik derecesi olarak adlandırılan bu değer aşağıdaki yöntemle bulunur. 

 

 

 

Amorf yapıya ait kütle fraksiyonu da, Wamorf = 1 – α  şeklinde bulunabilir.  

 

XRD desenlerinin altında kalan alanın hesaplanmasında yamuk yöntemi (Trapezoid 

Rule) kullanılmıştır. 

 

Bu yöntemde y = f(x) fonksiyonunun oluşturduğu eğrinin (Şekil 3.8.a) altında kalan 

alan n sayıdaki yamuğun alanları toplamına eşittir.  

 

 

 

Şekil 3.8 a. y = f(x) fonksiyonun eğrisi, b. eğri altındaki yamuk 

 

Eğri altında oluşan yamuğun alanı (Şekil 3.8.b) aşağıdaki formüle göre hesaplanır: 
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4. BULGULAR VE TARTIŞMA 

 

4.1 Öncellerin X-Işınları Kırınım Desenlerinin İncelenmesi 

 

Çizelge 3.5‟deki mol oranlarına göre hazırlanan borik asit – mannitol reaksiyonu 

sonucu elde edilen 6 adet öncel XRD analiz yöntemi kullanılarak incelendi.  

 

 

 
 

Şekil 4.1 Ö-1 işaretli örneğe ait XRD deseni 

(B: borik asit, M: mannitol, E: ester) 

 

Ö-1 işaretli örneğin XRD deseninde (Şekil 4.1) borik asit ve mannitol pikleri 

görülmektedir, 0,32 nm deki borik asit pikinden ayrılarak oluşan 0,31 nm deki pik 
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tepkime sonucu oluşan borat esterlerine aittir. 0,35 nm, 0,44 nm ve 0,49 nm de gözlenen 

pikler yine ester oluşumunu göstermektedir.  

 

 
 

Şekil 4.2 Ö-2 işaretli örneğe ait XRD deseni 

(B: borik asit, M: mannitol, E: ester) 
 

Ö-2 işaretli örneğe ait XRD deseninde (Şekil 4.2) 0,32 nm deki pik borik aside aittir. 

Mannitol pikleri zayıf olmakla beraber görülmektedir. En şiddetlisi 0,35 nm de  görülen 

borat esterlerinin pikleri de bu örnekte de ortaya çıkmıştır.  
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Şekil 4.3 Ö-3 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 (B: borik asit, M: mannitol, E: ester) 

 

Ö-3 işaretli örneğe ait XRD deseni (Şekil 4.3) incelendiğinde borik asidin pikleri Ö-1 ve 

Ö-2 XRD sonuçları ile karşılaştırıldığında zayıflamıştır. Esterlere ait piklerin şiddeti 

yükselmiştir. Mannitol pikleri varlığını korumaktadır. Ayrıca, XRD desenin tabanında 

oluşan yükselme amorf fazın oluşmaya başladığını göstermektedir. Bu durum, 

kristalleşmenin tam olarak gerçekleşmediğini göstermektedir.  
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Şekil 4.4 Ö-4 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 (B: borik asit, M: mannitol, E: ester) 

 

Ö-4 işaretli örneğe ait XRD deseninde (Şekil 4.4) borik asit pikleri şiddetinde önemli 

ölçüde düşme olmuştur. Mannitol pikleri zayıftır. Borat esterlerine ait pikler 

görülmektedir.  
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Şekil 4.5 Ö-5 işaretli örneğe ait XRD deseni 

(B: borik asit, M: mannitol, E: ester) 
 

Ö-5 işaretli örneğe ait XRD deseninde (Şekil 4.5) yüksek şiddette borik asit piki ve 

hemen yanında ester yapısı görülmektedir. Diğer düşük şiddetli pikler mannitole aittir. 
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Şekil 4.6 Ö-6 işaretli örneğe ait XRD deseni 

(B: borik asit, M: mannitol) 

 

Ö-6 işaretli örneğe ait XRD deseninde (Şekil 4.6) az sayıda ve düşük şiddetli borik asit 

pikleri görülmektedir. Karbon oranının en yüksek olduğu örnek olmasından dolayı 

reaksiyona girmeden kalan mannitol pikleri yerlerini korumaktadır. Bunlar yanında 

dodekanoik asit, süksinik asit, furmarik asit vb. organik asitlere ilişkin yeni pikler ortaya 

çıkmıştır. XRD değerlendirme standart kartlarında bu bileşiklere ilişkin pik değerleri 

birbirine çok yakın olduğu için ayrım yapmak oldukça güçtür.  

 

Yukarıda yapılan değerlendirmelere göre tepkime sonucu oluşması beklenen ester 

yapısına ilişkin pikler sayıca ve şiddetçe Öncel-3‟te daha çok görülmektedir. Şiddetleri 

azalmakla birlikte tüm öncellerde borik asit ve mannitole ait pikler saptanmıştır. 

Standart XRD kartlarında borik aside ait 0,32 nm‟deki şiddeti en yüksek olan pikin 

öncellere ait XRD desenlerinde değişimi incelenmiştir (Şekil 4.7). 
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Borik asidin pik şiddetindeki azalma kompleks ester bileşiğinin oluşmasına bağlıdır. 

Borik aside ilişkin en düşük pik şiddeti gösteren önceller kompleks oluşumunun en 

verimli olduğu tepkimeleri göstermektedir. Buna göre Ö-3 ve Ö-4 örnekleri kompleks 

oluşumunu yüksek oranda gerçekleştiği tepkime ürünleridir.  

 

 
 

Şekil 4.7 Borik asidin 0,32 nm‟deki pik şiddetinin öncellere göre değişimi 

 

4.2 Kalsinasyon İşlemi Uygulanmış Öncellerin İncelenmesi 

 

4.2.1 XRD analizleri  

 

Borik asit ile mannitol tepkimesinden elde edilen 6 adet öncelin piroliz işlemi ile bor 

karbür sentezine geçmeden öncellere kalsinasyon işlemi yapılmıştır. Öncellerdeki suyu 

ve bir miktar karbonu uzaklaştırmak için yapılan bu işlem sonrasında piroliz işlemine 

geçilmiştir.  
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Kalsinasyon için önceller 400°C sıcaklıkta 4 saat süre ile normal atmosfer koşullarında 

ısıtılmıştır. Bu işlemden elde edilen 6 adet karbonlaşmış öncel XRD yöntemiyle 

incelenmiştir.  

 

Kalsine öncellerin tamamında borik asit ve mannitole ait pikler belirgin olarak 

görülmektedir. Öncellerin sentezinde oluşan ester yapılarının ısıl işlem sırasında amorf 

faza geçtiği bu nedenle XRD analizlerinde pik oluşturmadığı belirlenmiştir. Ancak 

borik asit ve mannitole ait pik şiddetlerinde farklılaşmalar vardır. XRD analiz 

sonuçlarına ait desenler aşağıda görülmektedir.  

 

 

Şekil 4.8 KÖ-1 örneğinin XRD deseni (B:bor oksit) 

 



54 

 

 
 

Şekil 4.9 KÖ-2 örneğinin XRD deseni (B: bor oksit) 

 

 
 

Şekil 4.10 KÖ-3 örneğinin XRD deseni (B: bor oksit) 
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Şekil 4.11 KÖ-4 örneğinin XRD deseni (B: bor oksit) 

 

 
 

Şekil 4.12 KÖ-5 örneğinin XRD deseni (B: bor oksit) 
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Şekil 4.13 KÖ-6 örneğinin XRD deseni (B: bor oksit) 

 

 
 

Şekil 4.14 Bor oksidin 0,32 nm‟deki pik şiddetinin karbonlaşmış öncellere göre    

değişimi 
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4.2.2 Kalsine öncellerin pirolizi 

 

Bor karbür sentezinde kullanılacak en uygun öncelin belirlenmesi için mol oranları 

farklı mannitol ve borik asit karışımlarından kondenzasyon tepkimesi ile elde edilen 

çökeleklere kalsinasyon işlemi uygulanmıştır. Elde edilen kalsinasyon ürünlerinin 

pirolizinden maksimum verimle bor karbür oluşan öncel en uygun öncel olarak 

seçilmiştir. Kalsinasyon işlemi uygulanan KÖ-1, KÖ-2, KÖ-3, KÖ-4, KÖ-5 ve KÖ-6 

örnekleri, 1400°C‟de 4 saat argon atmosferinde yapılan piroliz sonrasında BC-1, BC-2, 

BC-3, BC-4, BC-5 ve BC-6 olarak kodlanmıştır. Örnekler XRD yöntemiyle 

incelenmiştir.  

 

 
 

Şekil 4.15 BC-1 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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BC-1 işaretli örnekte (Şekil 4.15) 14,064° ve 27,885° konumlarında bor okside ait pikler 

yüksek şiddettedir, 26,459° konumunda karbona ait pik ve amorf yapı bulunmaktadır. 

Bor karbür pikleri şiddet ve sayı olarak dikkat çekici olmakla birlikte bu örnekte 

20,372° ve 42,768° konumlarında borat olarak adlandırılabilecek farklı bor yapıları da 

gözlenmiştir.  

 

 
 

Şekil 4.16 BC-2 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

BC-2 işaretli örnekte (Şekil 4.16) 14,831° - 16,850° - 24,008° ve 27.933° konumlarında 

B2O3‟e ait pikler; 19,724° - 22,150° - 22,898° - 35,092° - 37,949° ve 43,352° 

konumlarında ise bor karbüre ait pikler tespit edilmiştir. 14° ve 37° konumları arasında 

kalan geri plan yükselmesi amorf bir yapının varlığını göstermektedir. Bu örnekte bor 

karbür oluşumu gözlenmektedir ancak pik şiddetleri çok zayıftır, geri plan yükselmesi 

serbest karbon varlığını göstermektedir. Ortamda kalan serbest karbon ve bor oksit 

varlığı sentez reaksiyonunun tam olarak gerçekleşmediğinin göstergesidir. 
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Şekil 4.17 BC-3 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

BC-3 işaretli örnek (Şekil 4.17) incelendiğinde, B4C‟e ait karakteristik piklerin 

tamamına yakını gözlenmektedir. 37,763°, 34,930°, 23,428° ve 22,032° konumlarındaki 

pikler ICSD (Inorganic Crystal Structure Database)  verilerine göre bor karbüre ait % 

şiddeti en büyük ilk dört piktir. BC-3 örneğinde bu ilk dört pik ve diğer küçük piklerde 

görülmektedir. Çok düşük şiddette bor oksit piki 27,847° konumunda bulunmaktadır. 
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Şekil 4.18 BC-4 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

BC-4 örneği (Şekil 4.18) serbest karbondan kaynaklandığı düşünülen yoğun miktarda 

amorf faz içermektedir, bor oksit fazları da 14,667° ve 27,967° konumlarında 

görülmektedir. Çok zayıf bor karbür pikleri de gözlenmiştir.  
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Şekil 4.19 BC-5 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

BC-5 örneğine ait XRD deseninde (Şekil 4.19) 26,153° konumundaki geniş pik ortamda 

fazla miktarda kalıcı serbest karbon kaldığını göstermektedir. Yine 14,722° ve 27,940° 

konumlarında bor oksit pikleri vardır. Düşük şiddetli bor karbür pikleri de desen 

genelinde görülmektedir.  
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Şekil 4.20 BC-6 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

BC-6 örneğinin XRD deseninde (Şekil 4.20) en yüksek şiddetteki iki pik 37,810° ve 

27,863° konumlarında olup sırasıyla bor karbür ve bor okside aittir. Geri plan 

yükselmesiyle kendini gösteren amorf faz ve bor oksit pikleri beklenen bor karbür 

oluşum reaksiyonun tam olarak gerçekleşmediğini gösterir.  

 

BC işaretli örneklerde yapılan bor karbür kristal faz oranı hesaplamaları sonucunda en 

yüksek kristal faz oranı BC-3 işaretli örnekte saptanmıştır; BC-3 örneğine ait XRD 

deseninde yapılan incelemede bor karbüre ait karakteristik bütün pikler gözlendiği 

belirtilmişti, yapılan kristal faz hesaplamaları da bu durumu doğrular nitelikte olmuştur.  
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BC-2 ve BC-4 örnekleri kristal yapının en az olduğu örnekler olarak görülmektedir; 

XRD desenleri de bunu desteklemektedir. BC-1, BC-6 ve BC-5 örneklerinde belirtilen 

kristal faz oranları sadece bor karbür ait değildir; XRD desenleri üzerinde işaretlendiği 

gibi bor oksit ve karbon da bulunmaktadır. 

 

 

Şekil 4.21 BC işaretli örneklerde B4C kristal faz oranları 

 

4.2.3 Kalsinasyon sıcaklık ve süresinin belirlenmesi 

 

Kalsine öncellerin pirolizi ile elde edilen örnekler üzerinde yapılan X-ışınları kırınım 

analizlerinin değerlendirilmesi sonucunda bor karbür pikleri tüm örneklere ait XRD 

desenlerinde görülmüştür ancak Ö-3 işaretli örnek dışındaki öncellerde bor karbür 

dışında bor oksit, karbon ve borlu bileşiklerin oluştuğu görülmüştür. Ö-3 örneğinde bor 

karbür piklerinin sayısı ve şiddeti incelendiğinde en iyi sonuç elde edilmiştir. Bu 

nedenle bor karbür sentezinde kullanılacak olan Ö-3 önceli için kalsinasyon sıcaklığı 

belirlenmiştir.  
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Şekil 4.22 Ö-3 örneğine ait DTA/TG eğrisi 

 

Kalsinasyon sıcaklık ve süresinin saptanması için Ö-3 öncelinin DTA/TG analizi 

yapılmıştır (Şekil 4.22). DTA eğrisinde 132°C ve 165°C sıcaklıklarda endotermik iki 

pik; TG eğrisinde bu piklere sırasıyla %10 ve %17‟lik bir kütle azalması görülmektedir. 

DTA eğrisinde 300°C civarında başlayan 418°C de tepe noktasına ulaşan ve 450°C 

civarında sonlanan bir ekzotermik pik ve bu pike karşılık gelen TG eğrisinde %26‟lık 

bir kütle azalması vardır. Toplamda kütle azalması %58‟dir. Endotermik pikler 

dehidroksilasyon sonucu oluşan piklerdir. Ekzotermik pik karbonun yanması sonucu 

oluşmuştur. DTA/TG eğrisinin incelenmesi sonucu kalsinasyon sıcaklığı olarak 300°C 

ile 450°C aralığı seçilmiştir.  

 

Ö-3 örneğinin en uygun kalsinasyon sıcaklık ve süresinin belirlenmesi için 300°C, 

350°C, 400°C ve 450°C sıcaklıklarda ve her bir sıcaklıkta 1, 2, 3 ve 4 saat süre ile 

ısıtma yapılmıştır. Elde edilen örneklere 1400°C‟de 4 saat sürede argon atmosferi 

altında piroliz işlemi uygulanmıştır. Piroliz ürünleri XRD analiz yöntemiyle 
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incelenmiştir. En iyi bor karbür oluşumunu gösteren kalsinasyon ürününün sıcaklık ve 

süresi kalsinasyon sıcaklık ve süresi olarak seçilmiştir.   

 

Ö-3 öncelinin 4 ayrı sıcaklık ve bu sıcaklıklarda 4 ayrı sürede kalsinasyon işlemi sonrası 

elde edilen 16 adet örneğe piroliz uygulandıktan sonra sırasıyla BC300-1, BC300-2, 

BC300-3, BC300-4; BC350-1, BC350-2, BC350-3, BC350-4; BC400-1, BC400-2, 

BC400-3, BC400-4 ve BC450-1, BC450-2, BC450-3, BC450-4 olarak kodlanmıştır.  

 

 

 

                      Şekil 4.23 BC300-1 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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Şekil 4.24 BC300-2 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 

Şekil 4.25 BC300-3 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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Şekil 4.26 BC300-4 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

300 °C sıcaklıkta 1, 2, 3 ve 4 saat sürede kalsinasyon ve ardından piroliz işlemi 

uygulanan örneklerin XRD desenlerinde bor karbüre ait karakteristik pikler 

görülmektedir. Ancak BC300-2 işaretli örneğin bor karbür pikleri diğer örneklerden 

daha yüksektir. XRD desenlerinin taban bölgesinde görülen ve amorf faz varlığını 

gösteren yükselme BC300-2 örneğinde daha azdır, bu durum örnekte daha iyi 

kristalleşme oluştuğunu gösterir. 
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Şekil 4.27 BC350-1 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 
 

Şekil 4.28 BC350-2 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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Şekil 4.29 BC350-3 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 
 

Şekil 4.30 BC350-4 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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350 °C sıcaklıkta 1, 2, 3 ve 4 saat sürede kalsinasyon ve ardından piroliz işlemi 

uygulanan örneklerin XRD desenlerinde karbür ve karbon pikleri saptanmıştır. Karbona 

ait pikin altında oluşan taban yükselmesi amorf karbon varlığını göstermektedir. Ayrıca 

bor karbür piklerinin şiddetleri BC300 örneğinin bor karbür pik şiddetlerinden 4 

sıcaklıkta da küçüktür.  

 

 
 

Şekil 4.31 BC400-1 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 



71 

 

 
 

Şekil 4.32 BC400-2 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 
 

Şekil 4.33 BC400-3 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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Şekil 4.34 BC400-4 işaretli örneğe ait XRD deseni 

400 °C sıcaklıkta 1, 2, 3 ve 4 saat sürede kalsinasyon ve ardından piroliz işlemi 

uygulanan örneklerin XRD desenlerinde bor karbür piklerinin yanı sıra karbon pikleri 

de görülmüştür. 3 ve 4 saatlik kalsinasyon işlemlerinin bor karbür pik şiddetlerinde 

artışa neden olmasına rağmen BC300 örneklerinden küçük kalmıştır. Karbon piklerinin 

altında oluşan taban yükselmesi amorf karbonu göstermektedir.  
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Şekil 4.35 BC450-1 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 
 

Şekil 4.36 BC450-2 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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Şekil 4.37 BC450-3 işaretli örneğe ait XRD deseni 

 

 
 

Şekil 4.38 BC450-4 işaretli örneğe ait XRD deseni 
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450°C sıcaklıkta 1, 2, 3 ve 4 saat sürede kalsinasyon ve ardından piroliz işlemi 

uygulanan örneklerin XRD desenlerinde 1 ve 2 saatlik kalsinasyon işleminin piroliz 

örnekleri tamamen amorf bir yapıdadır. 3 saat kalsinasyon işlemi uygulanan örnekte 

zayıf bor karbür pikleri görülmüştür. 4 saat kalsinasyon işlemi uygulanan örnekte ise 

bor karbür piki görülmezken bor oksit ve karbon varlığı saptanmıştır.  

 

   Çizelge 4.1 Kalsinasyon sıcaklık ve süresi ile bor karbür kristal oranı (%) değişimi 

 

Süre (saat) 
1 2 3 4 

  Sıcaklık (°C) 

300 33 43 30 25 

350 26 14 21 7 

400 17 14 26 22 

450 - - 6 - 

 

 

 
 

Şekil 4.39 Kalsinasyon sıcaklık ve süresi ile B4C faz oranı değişimi 

 

Bor karbür sentezi için seçilen öncele (Ö-3) 300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C 

sıcaklıklarda ve her bir sıcaklıkta 1, 2, 3 ve 4 saat bekletilerek kalsinasyon işlemi 

uygulanmıştır. Buradan sağlanan 16 adet örnek 1400 °C sıcaklıkta 4 saat sürede argon 
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atmosferinde ısıtılmıştır. Piroliz ürünlerinin yukarıda görülen XRD analiz sonuçlarının 

incelenmesi sonucu Ö-3 için en uygun kalsinasyon sıcaklık ve süresi 300 °C ve 2 saat 

olarak saptanmıştır. 

 

4.3 Bor Karbür Sentez Sıcaklığının Belirlenmesi 

 

Yapılan deneyler sonucunda Ö-3 öncelinin kalsinasyon sıcaklığı 300 °C, süresi 2 saat 

olarak saptandı. Çalışmanın bu aşamasında bor karbür sentez sıcaklığının belirlenmesi 

için 300 °C sıcaklıkta 2 saat süre ile kalsinasyon işlemi uygulanan Ö-3 önceli 1300 °C, 

1350 °C, 1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C sıcaklıklarda 4 saat süre ile argon gazı 

atmosferinde ısıtılarak piroliz işlemi yapılmıştır. Piroliz işleminden elde edilen örnekler 

XRD analiz yöntemiyle incelenerek sonuçlar aşağıda tartışılmıştır.  

 

 

Şekil 4.40 Karbonlaşmış Ö-3 öncelinin 1300 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseni 
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1300°C‟deki piroliz ürününün XRD deseninde (Şekil 4.40) bor karbüre ait karakteristik 

pikler görülmüştür ancak 0,35 nm – 25,644° konumunda karbona ait pik ve karbon 

pikinin altında belirgin bir şekilde görülen ve XRD deseninin tamamında da görülmekte 

olan taban yükselmesi önemli miktarda amorf fazı göstermektedir. Amorf faz karbona 

aittir.  

 

 
 

  Şekil 4.41 Karbonlaşmış Ö-3 öncelinin 1350 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseni 

 

 

1350 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseninde (Şekil 4.41) karakteristik bor karbür 

pikleri ve karbon pikleri görülmektedir. Karbon piklerinin sayısında artış olması 

karbonun kristal yapıda bulunduğunu göstermektedir. 1300 °C‟deki örneğe göre, bor 

karbür piklerinin şiddetinde artış olmuştur ancak bor karbürün yanında tepkimeye 

girmeden kalan kristal ve amorf yapıda karbon bulunmaktadır. 
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Şekil 4.42 Karbonlaşmış Ö-3 öncelinin 1400 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseni 

1400 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseninde (Şekil 4.42) bor karbür piklerinin 

sayısında ve şiddetinde artış olduğu saptanmıştır. Karbona ait zayıf bir pik 0,60 nm – 

14,548° konumunda görülmüştür. Amorf karbonun 1300 °C ve 1350 °C‟lerdeki 

sırasıyla 25,644° ve 26,249° konumlarında görüldüğü bölgelerde 1400 °C‟de pik veya 

taban yükselmesi görülmemektedir. Buradan 1400 °C‟de bor karbür oluşum 

tepkimesinin daha verimli olduğunu sonucuna varılmıştır.  
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Şekil 4.43 Karbonlaşmış Ö-3 öncelinin 1450 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseni 

 

1450 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseninde (Şekil 4.43) bor karbür pikleri 

görülmektedir ancak 1400 °C‟deki piroliz örneğine göre pik şiddetlerinde azalma 

olmuştur. Karbon pikinin görüldüğü konumda saptanan taban yükselmesi yapıda amorf 

fazların bulunduğunu gösterir.  
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Şekil 4.44 Karbonlaşmış Ö-3 öncelinin 1500 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseni 

 

1500 °C‟deki piroliz ürününün XRD deseninde (Şekil 4.44) saptanan bor karbür 

piklerinin şiddeti 1450 °C‟deki piroliz örneğine göre artış göstermiştir ama 1400 

°C‟deki piroliz örneğinden küçüktür. Amorf karbon bölgesinde görülen taban 

yükselmesi amorf yapı varlığını gösterir.  

 

Bor karbür sentez sıcaklığının belirlenmesinde XRD analizleri üzerinde yapılan 

inceleme, yamuk alan yöntemi kullanılarak hesaplanan yüzde bor karbür kristal oranları 

ve 0,24 nm‟deki bor karbür pik şiddetlerinin karşılaştırılmasıyla da desteklenmiştir 

(Şekil 4.45).     
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Şekil 4.45 Bor karbür kristal oranı ve pik şiddetinin sıcaklıkla değişimi 

 

XRD desenlerinde yapılan pik incelemesi, yamuk alan yöntemiyle hesaplanan bor 

karbür oranları ve bor karbür için en yüksek şiddet değerine sahip 0,24 nm‟deki piklerin 

karşılaştırılması sonunda bor karbür sentezi için en uygun sıcaklığın 1400 °C olduğu 

belirlenmiştir.  
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4.4 1400 °C’de Bor Karbürün Sentez Süresinin Belirlenmesi 

 

Bor karbür için sentez sıcaklığının belirlenmesi aşamasında 5 ayrı sıcaklıkta 4 saat süre 

ile yapılan pişirmeler sonucu bor karbür dönüşümünün 1400°C‟de en yüksek oranda 

gerçekleştiği saptanmıştır. Bu aşamada 1400°C‟de bekletme süresinin belirlenmesi 

çalışmaları yapılmıştır. Sentez için belirlenmiş olan öncel Ö-3‟e 300°C‟de 2 saat 

kalsinasyon işlemi uygulanmış buradan elde edilen karbonlaşmış öncel 1400°C‟de 

argon atmosferi altında 1, 2, 3, 4 ve 5 saat sürelerde bekletilmiştir. Piroliz işleminden 

sağlanan örnekler XRD yöntemiyle incelenmiştir.  

 

 

 

Şekil 4.46 1400 °C‟de 1 saat bekletilen örneğin XRD deseni 
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Şekil 4.46‟daki XRD deseni incelendiğinde 1 saatlik bekletme süresi sonucunda bor 

karbür pikleri görülmektedir. Ancak kristalleşmiş karbon pikleri ve bu piklerin altında 

gözlenen taban yükselmesinin gösterdiği amorf karbon yapıda bulunmaktadır.  

 

 

 

Şekil 4.47 1400 °C‟de 2 saat bekletilen örneğin XRD deseni 

 

1400 °C‟de 2 saat bekletilen örneğin XRD deseninde (Şekil 4.47) karbonun bir pik 

verdiği görülmektedir ama karbon pikinin altında en yüksek görünürlüğe ulaşan taban 

yükselmesi yapıdaki amorf karbonu göstermektedir. 1 saat süreli piroliz işlemine göre 

bor karbür piklerinin şiddetinde artış belirlenmiştir buradan bor karbür oluşumunun 

devam etmekte olduğu sonucuna varılmıştır.  
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Şekil 4.48 1400 °C‟de 3 saat bekletilen örneğin XRD deseni 

 

1400 °C‟de 3 saat piroliz işlemi uygulanan örneğin XRD deseninde (Şekil 4.48) bor 

karbür pik şiddetlerinde artış saptanmıştır bunun yanı sıra 2 saatlik piroliz işlemine göre 

karbon pikleri iki farklı bölge de daha (0,60 nm ve 0,32 nm) gözlenmektedir. Taban 

yükselmesi bu yapıda da amorf karbonunun varlığını göstermektedir.  
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Şekil 4.49 1400 °C‟de 4 saat bekletilen örneğin XRD deseni 

 

1400 °C‟de 4 saat piroliz işlemi uygulanan örneğin XRD deseninde (Şekil 4.49) diğer 

bekletme süreleri ile karşılaştırıldığında bor karbür piklerinin şiddeti artmış ve taban 

yükselmesinin de azalmış olduğu saptanmıştır. Buradan bor karbür kristalleşmesinin 

diğer sürelere göre daha iyi gerçekleştiği ve amorf karbonunda bu süreçte miktarında 

azalma olduğu belirlenmiştir. 0,32 nm ve 0,61 nm iki şiddeti düşük karbon piki 

görülmektedir bunu nedeni 4 saatlik piroliz süresinde bir miktar karbonun kristalleşme 

göstererek tepkimeye girmemesidir.  
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Şekil 4.50 1400 °C‟de 5 saat bekletilen örneğin XRD deseni 

 

1400 °C‟de 5 saat piroliz işlemi uygulanan örneğin XRD deseni (Şekil 4.50) 

incelendiğinde bor karbür pikleri görülmektedir ancak 4 saatlik örneğe göre piklerin 

şiddetlerinde azalma olmuştur aynı zamanda 0,60 nm ve 0,32 nm konumlarında karbon 

pikleri ve taban yükselmesiyle kendini gösteren amorf karbon saptanmıştır.  

 

5 ayrı sürede yapılan piroliz işlemlerine ait XRD desenleri üzerinde yapılan incelemenin 

yanı sıra yamuk alan yöntemiyle hesaplanan bor karbür kristal oranları ve 0,24 nm‟deki 

bor karbür pik yüksekliklerinin karşılaştırılması da yapılmıştır. Bor karbür kristal 

oranları ve pik yüksekliklerinin karşılaştırıldığı grafik Şekil 4.51‟de verilmiştir.  Bu 

durumda pik yükseklikleri kristalliğin bir ölçüsü olarak alınabilmektedir.  
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Şekil 4.51 1400 °C‟deki ısıtma süreleri ile B4C kristal oranları ve pik yüksekliklerinin 

değişimi 

 

1400 °C‟de 1, 2, 3, 4 ve 5 saat süre ile yapılan piroliz işlemi sonrası XRD desenlerinde 

yapılan değerlendirme, bor karbür kristal oranları ve 0,24 nm‟deki pik şiddetlerinin 

karşılaştırılması sonucunda 4 saat süre ile yapılan piroliz işleminin bor karbür 

sentezinde en uygun süre olduğu belirlenmiştir.  

 

4.5 Fourier Transform Infrared Spektrofotometre (FTIR) Yöntemiyle Yapılan 

Çalışmalar 

 

Bor karbür sentezinde başlangıç maddeleri olarak kullanılan borik asit (H3BO3), 

mannitol (C6H14O6) ile sentezlenen öncel Ö-3‟ün FTIR spektrumu belirlenerek 

incelenmiştir. Ayrıca Ö-3 öncelinin 1300°C, 1350°C, 1400°C, 1450°C ve 1500°C‟deki 

pirolizlerden elde edilen ürünlerin yanında 1400°C‟de sentez süresi için yapılan 1, 2, 3, 



88 

 

4 ve 5 saat sürelerle yapılan pirolizlerden elde edilen örneklerin FTIR spektrumları 

belirlenmiştir. 

 

FITR analizleri Perkin Elmer Spektrum Two IR spektrometre cihazı kullanılarak 

yapılmıştır. 

 

4.5.1 Borik asit, mannitol ve öncel-3’ün FTIR ile incelenmesi 

 

Borik asidin FTIR spektrumunda (Şekil 4.52) 548, 816, 884, 944 ve 1200 cm
-1

 deki 

bantlar B – O gerilmesine aittir. 1300 – 1540 cm
-1

 arasındaki geniş bant ile 2515 cm
-1 

deki geniş az şiddetli bant havadaki suyun borik asit üzerine adsorpsiyonu sonucu 

ortamda bulunan suya aittir. 2261, 2343 ve 2377 cm
-1

 bantları bor okside ait olmakla 

birlikte aynı zamanda borik asit tozu tarafından emilen CO2‟in C – O bağındaki gevşek 

titreşimlerden de kaynaklamaktadır, bu nedenle bu bölgedeki bantlar bor oksit ve CO2 

bantlarının üst üste binmesiyle oluşmuştur.   

 

 
 

Şekil 4.52 Borik asidin FTIR spektrumu 
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Mannitolün FTIR spektrumunda (Şekil 4.53)  506, 626, 717 ve 932 cm
-1

 bantları C – C,  

1026, 1093 ve 1148 cm
-1

 bantları C – O, 1194 ve 1251 cm
-1

 bantları C – C, 1335, 1378 

ve 1470 cm
-1

 bantları C – H, 2675 ve 2763 cm
-1

 bantları C – CH, 2878 ve 2936 cm
-1

 

bantları C – H bağlarına ait gerilmemelere aittir.  

 

 
 

Şekil 4.53 Mannitolün FTIR spektrumu 

 

Öncel-3‟e ait FTIR spektrumu (Şekil 4.54) incelendiğinde, mannitole ait FTIR 

spektrumunda görülen C – O bağ gerilmelerine ait 1026 ve 1093 cm
-1

 bantlarının 

kaybolması ve 1075 cm
-1
‟de ortaya çıkan geniş bant ile birlikte yine mannitole ait 1470 

cm
-1

 C – H bağına ait bandın küçülerek daha küçük dalga boyuna doğru kayma 

göstermesi öncel-3‟te B – O – C bağlarının oluştuğunu göstermektedir. 639 – 952 cm
-1

 

arasındaki bantlar B – O bağ gerilmelerine aittir. 3450 cm
-1
‟deki O – H bağ gerilmesine 

ait bant genişliğinde ve şiddetinde meydana gelen azalma borik asit ile mannitol 

arasındaki reaksiyon sonucunda gerçekleşmiştir.   
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Şekil 4.54 Öncel-3‟e ait FTIR spektrumu 

 

4.5.2 Farklı piroliz sıcaklıklarından elde edilen örneklerin FTIR yöntemiyle  

incelenmesi 

 

Bor karbür sentezinde en uygun piroliz sıcaklığını belirlemek için 1300 °C, 1350 °C, 

1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C sıcaklıklarda 4 saat süre ile yapılan ısıtmalar sonucu 

sağlanan örnekler FTIR analiz yöntemiyle incelenmiştir. 
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         Şekil 4.55 1300 °C‟de 4 saat piroliz uygulanmış Ö-3 öncelinin FTIR sonucu 

 

 

 

        Şekil 4.56 1350 °C‟de 4 saat piroliz uygulanmış Ö-3 öncelinin FTIR sonucu 
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         Şekil 4.57 1400 °C‟de 4 saat piroliz uygulanmış Ö-3 öncelinin FTIR sonucu 

 

 

 

         Şekil 4.58 1450 °C‟de 4 saat piroliz uygulanmış Ö-3 öncelinin FTIR sonucu 
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        Şekil 4.59 1500 °C‟de 4 saat piroliz uygulanmış Ö-3 öncelinin FTIR sonucu 

 

Beş ayrı sıcaklıkta piroliz uygulanan Ö-3 öncelinin FTIR analiz sonuçları 

incelendiğinde IR piklerinin aynı bölgelerde çıktığı görülmektedir. Bor karbürün kristal 

yapısında (Bölüm 2.10.1 Şekil 2.6) CBC, CBB ve BBB olmak üzere üç tip, üç atomlu 

zincirin varlığı söz konusudur. Bor karbürün birim hücresindeki üç atomlu zincirin 

merkezindeki atomun titreşim gerilme moduna bağlı olarak FTIR bantları 1075-1620 

cm
-1

 arasında görülmektedir.  

Tüm FTIR desenlerinde bor karbür pikleri saptanmıştır. 700 – 630 cm
-1

 aralığında B–O 

bağına ait titreşim bantları görülmektedir bunun kısmen tepkimeye girmeden kalan bor 

okside ait olduğu belirlenmiştir. B-C bağlarına ait bantlar incelendiğinde 

yüksekliklerinin değiştiği görülmektedir. Aynı noktada yer alan bantların yüksekliğinde 

değişiklik olursa bu bağın miktarında artış olduğu anlamına gelmektedir bu nedenle 

sıcaklık arttıkça B-C bağına ait bantların yükselme gösterdiği 1400 °C ve 1500 °C 

sıcaklıklarda en çok bor karbür oluşumunun olduğu sıcaklıklardır. 3500 cm
-1

 de görülen 

tipik OH bandı bor karbürde bulunan nemden kaynaklı suyun vermiş olduğu piklerdir. 
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4.5.3 1400 °C’de farklı ısıtma sürelerinde yapılan piroliz sonucu elde edilen 

örneklerin FTIR yöntemiyle incelenmesi 

 

Bor karbür sentezi için daha önceki bölümlerde yapılan çalışmalar sonucu 1400°C 

olarak belirlenen piroliz sıcaklığında yapılan 1, 2, 3, 4, 5 ve 6 saat süre ile yapılan 

pirolizler sonucu elde edilen örnekler FTIR analiz yöntemiyle incelenmiştir. Buradan 

pişirme süresi oluşan bor karbüre ait bantların değişimi tartışılmıştır. 6 adet örneğe  ait 

FTIR grafikleri aşağıda sırasıyla verilmiştir. 

 

 
 

Şekil 4.60 1400 °C‟de 1 saat süre ile yapılan piroliz işlemi örneğine ait FTIR  grafiği 
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Şekil 4.61 1400 °C‟de 2 saat süre ile yapılan piroliz işlemi örneğine ait FTIR grafiği 

 

 

 

Şekil 4.62 1400 °C‟de 3 saat süre ile yapılan piroliz işlemi örneğine ait FTIR grafiği 
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Şekil 4.63 1400 °C‟de 4 saat süre ile yapılan piroliz işlemi örneğine ait FTIR grafiği 

 

 

 

Şekil 4.64 1400 °C‟de 5 saat süre ile yapılan piroliz işlemi örneğine ait FTIR grafiği 
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Şekil 4.65 1400 °C‟de 6 saat süre ile yapılan piroliz işlemi örneğine ait FTIR grafiği 

 

Bütün FTIR grafiklerinde 1075-1620 cm
-1

 arasında iki büyük pik olarak görülen bor 

karbüre ait bantlardır. B-O bağlarına ait bantlar 1 saatlik piroliz işleminde belirgindir 

ancak ısıtma süresi ile birlikte şiddetlerinde önemli ölçüde azalma oluşmuştur. 4 saatlik 

ısıtma süresinde bor karbür piklerinin şiddetinde artış başlamış 5 ve 6 saatlik ısıtma 

sürelerinde artış çok az da olsa devam etmiştir. O-H bandı tozun bünyesinde bulunan 

nemden kaynaklanmaktadır.  

 

FTIR analizlerinin sonucunda B-C bağlarına ait bantların şiddetindeki artış bor karbür 

miktarındaki artışı göstermektedir. 1400 °C‟de 4 saatlik piroliz süresinde bu artışın en 

uygun düzeyde gerçekleştiği saptanmıştır.  

 

4.6 Azot Adsorpsiyon Yöntemiyle Yapılan Analizler 

 

Kalsinasyon işlemi sonucunda sıcaklık ve süreye bağlı olarak yüzey alanları ve gözenek 

boyutlarında oluşan değişimlerini ve 1400 °C‟de 4 saat süre ile piroliz işlemi 

uygulanarak elde edilen bor karbürün yüzey alanı ve gözenek boyutunu saptamak için 
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Nova 2200 Surface Area & Pore Size Analyzer (Quantachrome, USA) cihazı 

kullanılarak azot adsorpsiyonu yapılmıştır.   

 

Örnekler cihazın degas ünitesinde 200°C de vakum altında 4 saat ısıtılarak gözeneklerde 

bulunması olası su ve diğer uçucu maddeler uzaklaştırılmıştır. Bu işlemden sonra 

tartılarak öncellerin kütlesi belirlenmiştir. Cihazın analiz ünitesine yerleştirilen örnekler 

ile azotun 77 K deki adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermleri saptanmıştır.  

 

4.6.1 Kalsinasyon işlemi uygulanmış öncellerin adsorpsiyon-desorpsiyon 

izotermleri ve Brunauer, Emmett ve Teller grafikleri 

 

300 °C, 350 °C, 400 °C ve 450 °C‟lerde ve bu sıcaklıklarda 1, 2, 3 ve 4 saat süre ile 

kalsinasyon işlemi uygulanmış öncellerde azot adsorpsiyonu yapılmıştır. Her bir öncele 

ait adsorpsiyon-desorpsiyon izotermlerinden BET yüzey alanları, gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi değişimleri ve toplam gözenek hacimleri hesaplanarak aşağıda 

sırasıyla verilmiştir. 

 

 
 

Şekil 4.66 300 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-   

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.67 300 °C‟de 2 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

 
 

Şekil 4.68 300 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.69 300 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

300 °C‟de 4 ayrı sürede kalsinasyon ile elde edilen örneklerin azot adsorpsiyonu sonucu 

elde edilen izotermleri tip 4 adsorpsiyon izotermine benzemektedir, adsorpsiyon 

histerezisi görülmektedir. Örneklere ait izotermleri tip 5 izoterminden ayıran nokta 

düşük basınçlarda gözlenen ve „diz‟ olarak adlandırılan karakteristik yapıdır. Tek 

tabakalı adsorpsiyonun gerçekleştiği izotermin bu bölgesinin tam belirgin olmaması 

adsorpsiyon gücünün zayıflığından kaynaklanmaktadır; bu durum örneklerde mezo 

gözeneklerin mikro gözeneklerden daha baskın olduğunu gösterir.  
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Şekil 4.70 300 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 
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Şekil 4.71 300 °C‟de 2 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 
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Şekil 4.72 300 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 
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Şekil 4.73 300 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

300 °C‟de 1, 2, 3 ve 4 saat süre kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin şekil 4.70-4.85‟te 

görülen gözenek genişliğine bağlı değişen ortalama gözenek hacimleri incelendiğinde 4 

örnek için de gözenek genişliğinin yaklaşık 2 nm ile 12 nm arasında yoğunlaştığı 

maksimum gözenek genişliğinin 36 nm olduğu görülmektedir. Sürenin gözenek boyut 

dağılımında bu sıcaklıkta etkili olmadığı görülmektedir. 
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Şekil 4.74 300 °C‟de 1, 2, 3 ve 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin toplam 

gözenek hacmi değerleri 

 

Aynı örnek grubuna ait ısıtma süresine bağlı toplam gözenek hacimleri değişimi şekil 

4.74‟te verilmiştir. Süre ile birlikte toplam gözenek hacminde artış olmuştur. Isıtma 

süresi 1 saatten 2 saate çıktığında gözenek hacminde 2 kattan fazla artış görülmektedir. 

3 ve 4 saatlik ısıtma sürelerinde gözenek hacminde yaklaşık % 27‟lik bir azalma 

görülmüştür.  

 

300 °C‟de yapılan kalsinasyon sonucu elde edilen örneklerin BET yüzey alanlarının 

süreye bağlı değişimi de incelenmiştir. BET yüzey alanı grafikleri sırasıyla aşağıda 

verilmiştir.  
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Şekil 4.75 a. 300 °C-1 saat b. 300 °C-2 saat kalsinasyon yapılmış önceller 

 

 

 

Şekil 4.76 a.300 °C-3 saat b. 300 °C-4 saat kalsinasyon yapılmış önceller 
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Şekil 4.77 300 °C‟de kalsinasyon yapılan öncellerin süreye bağlı BET yüzey alanları 

değişimi  

  

 
 

Şekil 4.78 350 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon- 

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.79 350 °C‟de 2 saat sürede karbonlaşmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

 
 

Şekil 4.80 350 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.81 350 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

 

350 °C‟de 4 ayrı sürede yapılan kalsinasyon sonucu elde edilen örneklerin azot 

adsorpsiyonuna ait izotermler tip 4 adsorpsiyon izotermine uymaktadır, adsorpsiyon 

histerizisi görülmektedir. Bu örneklere ait ortalama gözenek hacmi dağılımı gösteren 

grafikler aşağıda sırasıyla verilmiştir.  
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Şekil 4.82 350 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

350 °C‟de 1 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.82) gözenek boyutu 

mikro gözenek sınırına yakın bir bölgede 3 nm, 5 nm ve 6 nm gözenek genişliğinde üç 

tepe noktası göstermektedir, bir sonraki tepe noktası 8 nm‟dir. En büyük gözenek 

genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.83 350 °C‟de 2 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

350 °C‟de 2 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncel (Şekil 4.83) mikro gözenek 

bölgesinde 1,4 – 1,8 nm arasında değişen gözenek genişliğinde tepe noktası 

gözlenmektedir, mezo gözenek bölgesinde 2,2 nm, 2,8nm ve 4 nm‟de 3 ayrı tepe 

noktası vardır. En büyük gözenek genişliği 18 nm olarak belirlenmiştir.      
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Şekil 4.84 350 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

350 °C‟de 3 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.84) mikro gözenek 

bölgesinde 1,6 nm‟de bir tepe noktası, mezo gözenek bölgesinde 2,8 nm, 3,5 nm ve 4,5 

nm‟lerde üç ayrı tepe noktası vardır. En büyük gözenek genişliği 18 nm olarak 

belirlenmiştir.  
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Şekil 4.85 350 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

350 °C‟de 3 saat dehidroksilasyon-karbonlaşma işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.85) 

mikro gözenek bölgesinde 0,85 nm ve 1,8 nm‟lerde iki tepe noktası, mezo gözenek 

bölgesinde de ise 2,8 nm ve 4 nm‟lerde iki tepe noktası vardır. En büyük gözenek 

genişliği 18 nm‟dir.  
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Şekil 4.86 350 °C‟de 1, 2, 3 ve 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin toplam 

gözenek hacmi değerleri 

 

Toplam gözenek hacminin ısıtma süresi ile değişimi (Şekil 4.86) incelendiğinde 1 ve 2 

saatlik ısıtma sürelerinde aynı kaldığı 3 saatlik ısıtma süresi ile gözenek hacminde 4 kat 

bir artış olduğu 4 saat ısıtma ile yaklaşık aynı kaldığı belirlenmiştir.  

 

Ayrıca 350 °C‟deki kalsinasyon işleminde süreye bağlı BET yüzey alanlarındaki 

değişimde incelenmiştir.  
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Şekil 4.87 a. 350 °C-1 saat b. 350 °C-2 saat kalsinasyon yapılmış önceller 

 

 

 

 

Şekil 4.88 a. 350 °C-3 saat b. 350 °C-4 saat kalsinasyon yapılmış önceller 
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Şekil 4.89 350 °C‟de kalsinasyon yapılan öncellerin süreye bağlı BET yüzey alanları 

değişimi  

 

 
 

Şekil 4.90 400 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.91 400 °C‟de 2 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

 
 

Şekil 4.92 400 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.93 400 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

400 °C‟de 4 ayrı sürede yapılan kalsinasyon sonucu elde edilen örneklerin azot 

adsorpsiyonuna ait izotermler tip 4 adsorpsiyon izotermine uymaktadır, adsorpsiyon 

histerizisi görülmektedir. Bu örneklere ait ortalama gözenek hacmi dağılımını gösteren 

grafikler aşağıda sırasıyla verilmiştir.  
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Şekil 4.94 400 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

400 °C‟de 1 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.94) mezo gözenek 

bölgesinde 3 nm, 6 nm ve 7,5 nm‟lerde üç tepe noktası vardır. En büyük gözenek 

genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.95 400 °C‟de 2 saat süreyle karbonlaşan Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

400 °C‟de 2 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.95) mezo gözenek 

bölgesinde 3,2 nm, 5,6 nm ve 6,5 nm‟lerde üç tepe noktası vardır. En büyük gözenek 

genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.96 400 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-       

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

400 °C‟de 3 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.96) mezo gözenek 

bölgesinde 3,2 nm, 5,7 nm ve 7,1 nm‟lerde üç tepe noktası vardır. En büyük gözenek 

genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.97 400 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

400 °C‟de 4 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.97) mezo gözenek 

bölgesinde 3,2 nm, 5,6 nm ve 7,5 nm‟lerde üç tepe noktası vardır. En büyük gözenek 

genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.98 400 °C‟de 1, 2, 3 ve 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin toplam 

gözenek hacmi değerleri 

 

Toplam gözenek hacmindeki değişim (Şekil 4.98) incelendiğinde, 1 ve 2 saatlik 

ısıtmalarda gözenek hacminde çok az bir artış gözlenmiştir, 3 saatlik ısıtma ile azalma 

oluşmuş ancak 4 saatlik ısıtma sonucunda gözenek hacminde yaklaşık üç katlık bir artış 

saptanmıştır.  

 

400 °C‟de kalsinasyon işleminden elde edilen örneklerin BET yüzey alanlarının süreye 

bağlı değişimi incelenmiştir. Sonuçlar aşağıda sırasıyla verilmiştir. 
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Şekil 4.99 a. 400 °C-1 saat b. 400 °C-2 saat kalsinasyon yapılmış önceller 

 

 

 
 

Şekil 4.100 a. 400 °C-3 saat b. 400 °C-4 saat kalsinasyon yapılmış önceller 
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Şekil 4.101 400 °C‟de kalsinasyon yapılmış yapılan öncellerin süreye bağlı BET yüzey 

alanları değişimi  

 

 
 

Şekil 4.102 450 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 
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Şekil 4.103 450 °C‟de 2 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

 
 

Şekil 4.104 450 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 
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    Şekil 4.105 450 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış öncelin 77 K‟deki adsorpsiyon-  

desorpsiyon eğrileri 

 

450 °C‟de 4 ayrı sürede yapılan kalsinasyon sonucu elde edilen örneklerin azot 

adsorpsiyonuna ait izotermler tip 4 adsorpsiyon izotermine uymaktadır, adsorpsiyon 

histerizisi görülmektedir. Bu örneklere ait ortalama gözenek hacmi dağılımını gösteren 

grafikler aşağıda sırasıyla verilmiştir.  
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Şekil 4.106 450 °C‟de 1 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

450 °C‟de 1 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.106) mezo gözenek 

bölgesinde 3,3 nm, 5,6 nm, 6,2 nm ve 7,7 nm‟lerde dört tepe noktası vardır. En büyük 

gözenek genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.107 450 °C‟de 2 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

450 °C‟de 2 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.107) mezo gözenek 

bölgesinde 3 nm, 5,4 nm, 7,4 nm ve 8,9 nm‟lerde dört tepe noktası vardır. En büyük 

gözenek genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.108 450 °C‟de 3 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

450 °C‟de 3 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.108) mezo gözenek 

bölgesinde 3 nm, 5,7 nm, 7,7 nm ve 10,6 nm‟lerde dört tepe noktası vardır. En büyük 

gözenek genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.109 450 °C‟de 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin gözenek genişliği-

ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

450 °C‟de 4 saat kalsinasyon işlemi uygulanmış öncelin (Şekil 4.109) mezo gözenek 

bölgesinde 3 nm, 6,2 nm ve 7,7 nm‟lerde dört tepe noktası vardır. En büyük gözenek 

genişliği 36 nm olarak saptanmıştır. 
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Şekil 4.110 450 °C‟de 1, 2, 3 ve 4 saat kalsinasyon yapılmış Ö-3 öncelinin toplam 

gözenek hacmi değerleri 

 

450 °C‟de kalsinasyon işleminden elde edilen örneklerin BET yüzey alanlarının süreye 

bağlı değişimi incelenmiştir. Sonuçlar aşağıda sırasıyla verilmiştir. 
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Şekil 4.111 a. 450 °C-1 saat b. 450 °C-2 saat kalsinasyon yapılmış önceller 

 

 

 

Şekil 4.112 a. 450 °C-3 saat b. 450 °C-4 saat kalsinasyon yapılmış önceller 
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Şekil 4.113 450 °C‟de kalsinasyon yapılan öncellerin süreye bağlı BET yüzey alanları 

değişimi  

 

4.6.2 Bor karbür’ün adsorpsiyon-desorpsiyon izotermi, ortalama gözenek hacmi ve 

BET yüzey alanı grafikleri 

 

Bor karbür sentezi için belirlenen Ö-3 öncelinin 300 °C‟de 2 saat süre ile 

dehidroksilayon-karbonlaşma işleminden sonra 1400 °C‟de 4 saatte yapılan pirolizden 

elde edilen bor karbürün 77 K‟de azot adsorpsiyonu ve desorpsiyonu yapılmıştır. Bu 

işlem sonucunda çıkan adsorpsiyon-desorpsiyon izotermi, ortalama gözenek hacmi ve 

BET yüzey alanı grafikleri aşağıda verilmiştir. 
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Şekil 4.114 Bor karbürün 77 K‟deki adsorpsiyon-desorpsiyon eğrileri 

   

Bor karbürün adsorpsiyon-desorpsiyon izotermi Tip 4 adsorpsiyon izotermine 

uymaktadır, histerezis oluşmuştur.  
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Şekil 4.115 Bor karbürün gözenek genişliği-ortalama gözenek hacmi grafiği 

 

Bor karbürün gözenek genişliği-ortalama gözenek hacmi grafiği incelendiğinde 

gözeneklerin 10 ile 15 nm aralığında en yüksek ortalama hacim değerine ulaştığı 

görülmektedir. Diğer iki tepe noktasını ise 2,7 nm ile 3,6 nm aralığında ve 4,3 nm ile 

5,6 nm aralığında göstermektedir. En büyük gözenek genişliği 36 nm olarak 

belirlenmiştir.  
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Şekil 4.116 Bor karbürün BET yüzey alanı grafiği 

 

4.6 Bor Karbürün Tane Boyu Dağılım Analizi 

 

Bor karbürün tane boyu dağılım analizi Malvern Mastersizer 2000 (UK) lazerli tane 

boyu dağılım cihazı kullanılarak yapılmıştır. Cihazın yaş analiz ünitesi kullanılarak 

yapılan analiz için bor karbürün damıtık su ile süspansiyonu hazırlanmıştır daha sonra 

bu süspansiyon cihazın analiz bölümüne eklenerek tane boyu analizi yapılmıştır. 

Ölçümün yapıldığı bor karbür süspansiyonun derişimi hacimce %0,006 olarak 

ölçülmüştür. Bor karbürün tane boyu dağılım grafiği şekil 4.117‟de görülmektedir. 
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Şekil 4.117 Bor karbürün tane boyu dağılım grafiği 

 

Bor karbür tozunu oluşturan tanelerin tamamı 145 µm, % 10‟u 6,6 µm, % 50‟si 28 µm 

ve % 90‟ı 74,50 µm‟den küçüktür. 1 µm‟den küçük taneler ise bor karbür tanelerinin % 

1‟ni oluşturmaktadır.  
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Çizelge 4.2 Bor karbürün tane boyu dağılımının elek altı olarak gösterimi 

 

4.7 Bor Karbürün Taramalı Elektron Mikroskoposi (SEM) ve Enerji Dağılım 

Spektrometre (EDS) Analizleri 

 

1300 °C, 1350 °C, 1400 °C, 1450 °C ve 1500 °C‟lerde yapılan 4 saat yapılan pirolizler 

ile 1400 °C‟de 1, 2, 3, 4, 5 ve 6 saat sürelerde yapılan pirolizler sonucu elde edilen bor 

karbür tozlarının SEM ve EDS analizleri FEI Quanta 400 MK2 SEM cihazı, EDAX 

Genesis XM4i EDS analiz sistemi kullanılarak yapılmıştır.  

 

 

Tane 

Boyu 

(µm) 

Elek 

Altı 

(%) 

Tane 

Boyu 

(µm) 

Elek 

Altı 

(%) 

Tane 

Boyu 

(µm) 

Elek 

Altı 

(%) 

Tane 

Boyu 

(µm) 

Elek 

Altı 

(%) 

Tane 

Boyu 

(µm) 

Elek 

Altı 

(%) 

0,28 0,00 1,10 1,19 4,40 7,55 17,38 36,06 69,00 90,91 

0,32 0,01 1,26 1,49 5,00 8,81 20,00 41,22 79,00 94,28 

0,36 0,08 1,44 1,85 5,75 10,31 23,00 46,73 91,00 96,81 

0,42 0,15 1,66 2,28 6,61 12,10 26,00 52,51 105,00 98,51 

0,48 0,23 1,91 2,77 7,59 14,22 30,00 58,50 120,00 99,52 

0,55 0,33 2,20 3,34 8,71 16,73 35,00 64,57 138,00 99,90 

0,63 0,44 2,51 3,98 10,00 19,68 40,00 70,59 145,00 100,00 

0,72 0,58 2,88 4,70 11,50 23,09 46,00 76,41 
  

0,83 0,74 3,31 5,53 13,20 26,96 52,00 81,85 
  

0,96 0,94 3,80 6,46 15,14 31,30 60,00 86,73 
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Şekil 4.118 1300°C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür SEM görüntüsü 

 

1300 °C‟de yapılan pirolizden elde edilen bor karbürün SEM görüntüsünde (Şekil 

4.118) bor karbür kristallerinin oluştuğu görülmektedir. Ancak bor karbür 

dönüşümünün tam olarak gerçekleşmediği görülmektedir. Bor karbürün önceller 

üzerinde kristalleştiği, kristaller dışında kalan yapının tepkimeye girmeyen öncel olduğu 

saptanmıştır.  
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Şekil 4.119 1300 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin SEM  

görüntüsü 

 

Bor karbür oluşan bölgelerden alınan yakınlaştırılmış SEM görüntüsünde (Şekil 4.119) 

en büyük kristal boyutu 3,33 µm olan kristal yapılar gözlenmiştir.  
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Şekil 4.120 1300 °C‟de yapılan piroliz sonucu bor karbür kristallerinin oluşmadığı 

alanda seçili bölgenin EDS analizi 

 

Bor karbür kristallerinin oluşmadığı bölgede yapılan EDS analizinde (Şekil 4.120) 

yapının tamamen karbondan oluştuğu görülmektedir. Bor karbür kristallerinde yapılan 

EDS analizinde B4C‟nin kütlece %78 B % 22 C oranından sapma vardır, karbonca daha 

zengin bir yapı olduğu görülmüştür.  
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Şekil 4.121 1300 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin EDS 

analizi 

 

1350 °C‟de yapılan pirolizden elde edilen bor karbürün SEM görüntüsünde (Şekil 

4.122) bor kristalleri ve tepkimeye girmeyen karbondan oluşan tabakalı yapılar vardır. 

Bor karbür kristallerinin SEM görüntüsünde (Şekil 4.123) yaklaşık 3,40 µm 

büyüklüğünde kristaller gözlenmektedir. Ayrıca kristaller üzerinde kırık, çatlak benzeri 

yapılar vardır bunlar kristalleşmenin tam olarak gerçekleşmemesinden kaynaklı kristal 

hatalarıdır. Küçük kristallerin bir araya gelerek oluşturduğu salkımların kristal 

büyümesinin devam ettiğini göstermektedir.  
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Şekil 4.122 1350 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür SEM görüntüsü 
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Şekil 4.123 1350 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin SEM 

görüntüsü 

 

Bor karbür kristallerinde ve kristal oluşmayan bölgede yapılan EDS analizleri (Şekil 

4.124-4.125) sonuçlarına göre kristalsiz bölgenin karbondan oluştuğu, bor karbür 

kristallerinin bor karbürün kütlece yüzde içeriğinden sapma gösterdiği saptanmıştır.   
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Şekil 4.124 1350 °C‟de yapılan piroliz sonucu bor karbür kristallerinin oluşmadığı 

alanda seçili bölgenin EDS analizi 

 

 

 
 

Şekil 4.125 1350 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin EDS 

analizi 
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Şekil 4.126 1400 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür SEM görüntüsü 

 

1400 °C‟de yapılan pirolizden elde edilen bor karbürün SEM görüntüsünde (Şekil 

4.126) yapının baskın bir şekilde bor karbür kristallerinden oluştuğu görülmektedir. 

Bazı bölgelerde az da olsa karbon tabakaları vardır.  
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Şekil 4.127 1400 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin SEM 

görüntüsü 

 

Bor karbür kristallerinin SEM görüntüsünde (Şekil 4.127) kristaller üzerinde çatlak 

ayrılma gibi hataların görülmediği, yaklaşık 100 µm büyüklüğünde (Şekil 4.126‟da 

kırmızı ile işaretli) kristallerin bulunduğu ve salkım halindeki küçük kristal yapıların 

görülmediği bir yapı oluşmuştur.  
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Şekil 4.128 1400 °C‟de yapılan piroliz sonucu bor karbür kristallerinin oluşmadığı 

alanda seçili bölgenin EDS analizi 

  

1400 °C‟deki piroliz sonucu elde edilen bor karbürün EDS analiz sonucunda (Şekil 

4.128) diğer sıcaklıklarda olduğu gibi tepkimeye girmeden kalan karbon tabakaları 

görülmektedir. Bor karbür kristallerinde yapılan EDS analizinde (Şekil 4.129) bor ve 

karbon oranlarının (kütlece) B4C yapısına oldukça yaklaştığı belirlenmiştir.  
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Şekil 4.129 1400 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin EDS 

analizi 
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Şekil 4.130 1500 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür SEM görüntüsü 

 

1500 °C‟de elde edilen bor karbür yapısında (Şekil 4.130) karbon tabakaları 

görülmemektedir yapının tamamen bor karbürden oluştuğu görülmüştür. Ancak bor 

karbür kristalleri yakından incelendiğinde (Şekil 4.131) kristallerde düşük sıcaklıklarda 

görülen çatlaklı yapı tekrar ortaya çıkmıştır. Bununla birlikte çok küçük kristallerden 

oluşan öbekler gözlenmiştir. Bu sıcaklıkta bor karbürün 1400 °C‟deki kristal yapısının 

yeniden kristalleşme gösterdiği bu nedenle kristallerin küçüldüğü görülmüştür.   
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Şekil 4.131 1500 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin SEM 

görüntüsü 

 

1500 °C‟de sentezlenen bor karbür kristallerinin EDS analizinde (Şekil 4.132) bor ve 

karbon oranlarının ideal yapıdaki oranlara yaklaştığı saptanmıştır.  
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Şekil 4.132 1500 °C‟de yapılan piroliz sonucu oluşan bor karbür kristallerinin EDS 

analizi 
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5. SONUÇLAR 

 

Borik asit ve poliollerden düşük sıcaklıkta bor karbür tozlarının hazırlanması ve 

karakterizasyonu adlı doktora tez çalışması sırasında ulaşılan bulgular sırayla aşağıda 

verilmiştir. 

 

1. Bir sulu çözeltideki borik asit miktarının bir poliol olan mannitolün sulu çözeltisi ile 

titre edilerek belirlendiği bilinmektedir. Titrasyon sırasında borik asit ile mannitol 

arasında yürüyen kondenzasyon tepkimesi ile kompleks niteliği taşıyan bir ester 

oluşmaktadır. Bu bilgilere dayanılarak borik asit yanında mannitol çıkış maddesi olarak 

alınmıştır. 

 

2. Seçilen bileşenlerin sulu çözeltileri farklı mannitol / borik asit mol oranlarında 

karıştırılarak yürütülen kondenzasyon tepkimeleri ile farklı oranlarda borat esteri içeren 

beyaz çökelekler elde edilmiştir.  

 

3. Mannitol, borik asit ve borat esteri içeren çökeleklerin 100 ile 400°C arasında 

tümüyle termal olarak bozunduğu belirlenmiştir.  

 

4. Maksimum verimle borat esteri oluşması için kondenzasyon tepkimesine giren 

bileşenlere ilişkin mol oranının mannitol/borik asit = 1/2 olması gerektiği belirlenmiştir. 

Oysa, kondenzasyon tepkimesine ilişkin formül denkleminde aynı oran 1/1‟dir. Bu 

durum, mannitolün sınırlayıcı bileşen, borik asidin ise aşırı bileşen işlevinde olduğunu 

göstermektedir. bu optimum 1/2 mol oranına göre daha düşük veya daha yüksek 

oranlarda mannitol miktarının ester oluşum verimini sıfıra doğru düşürdüğü 

belirlenmiştir.  

 

5. Borat esterinin en yüksek verimle bulunduğu beyaz çökeleğin kurutulduktan sonra 

argon atmosferindeki pirolizi sırasında büyüklüğü 0,5 – 100 µm arasında değişen bor 

karbür tozlarının oluştuğu görülmüştür.  
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6. Optimum piroliz sıcaklığı 1400 °C, süresi ise 4 saat olarak belirlenmiştir. Diğer 

öncellerin aynı koşullardaki pirolizi ile daha düşük oranda bor karbür yanında bor oksit 

ve serbest karbon oluştuğu gözlenmiştir.  

 

7. Tozu oluşturan partiküller B4C kristal kümelerinden oluşmaktadır. Optimum 

değerden daha düşük sıcaklıklardaki pirolizler sırasında oluşan kristallerde şekil 

bozukluğu, daha yüksek sıcaklıklardaki pirolizlerde ise kristal çatlamaları 

gözlenmektedir. Şekil bozuklukları kristallerin tam oluşmamasına, çatlamalar ise 

yükselen sıcaklıkla genleşmelere bağlanmıştır.  

 

8. Farklı oranlarda borat esteri içeren beyaz çökeleklerin termal parçalanmasıyla oluşan 

önceller yanında pirolizlerden elde edilen tozlara ilişkin özgül yüzey alanı, özgül mikro-

mezogözenek hacmi ve mezogözenek boyut dağılımı gibi adsorplama özellikleri 

gelişigüzel değişim göstermektedir. bu durum farklı kristalliğe sahip bor karbür ve bor 

oksit tozları yanında amorf yapıdaki karbonun oluşumuna ve bu heterojen karışımına 

ilişkin bileşimin düzgün değişmemesine bağlanmıştır.     

 

9. Optimum koşullarda yürütülen kondenzasyon tepkimesinde oluşan beyaz çökelekten 

elde edilen öncelin mannitole ilişkin O-H, borik aside ilişkin B-O bağları yanında B-O-

C bağlarının içermesi borat esterinin oluştuğunu kanıtlamaktadır. Bunu yanında, 

pirolizden elde edilen tozların B-C bağlarına sahip olması B4C kristallerinin oluştuğunu 

göstermektedir.  

 

10. Ulaşılan bu bulgulara dayanılarak, yığın halde bor karbür üretiminde kullanılan 

karbotermal indirgeme yöntemi yerine toz halinde bor karbürün daha ekonomik 

üretilebileceği bir yöntem geliştirilmiştir.     
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