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MAGNEZYUM BORAT SENTEZLENMESI VE KARAKTERIZASYONU 

 
Murat Körük 

ÖZET 

Bu çalismada, boraks dekahidrat (Na2B4O7?10H2O) ve magnezyum sülfat 

heptahidrat (MgSO4?7H2O) kullanilarak, sulu ortamda, magnezyum borat 
bilesiklerinin sentezlenmesi kosullari belirlenmistir. 90oC sicaklikta gerçeklestirilen 

tepkimelere B/Mg mol orani, pH, çöktürme süresi ve çöktürme sicakliginin etkileri 

incelenmistir. Elde edilen çökeltiler üzerinde B, Mg, Na ve XRD analizleri yapilarak 

olusan bilesiklerin tanimlanmasina çalisilmistir. 

Yapilan deneysel çalismalarda; 3,60 ve 4,80 en uygun B/Mg mol oranlari olarak 

belirlenmis ve bu mol oranlarinda sirasiyla 0,07Na2O?MgO?1,27B2O3?3,51H2O ve 
0,03Na2O?MgO?1,14B2O3?2,79H2O bilesiminde amorf ürünler elde edilmistir. 

Sentezlenen bilesiklerin sudaki çözünürlükleri yüksek oldugu için oda sicakliginda 

1 saatlik çöktürme süresinde tepkime verimleri oldukça düsük olmakta, ancak 

çöktürmenin daha uzun sürede (4 saat) ve daha düsük sicaklikta (5ºC) yapilmasi 

durumumda ürün miktarinda artis saglanarak toplam verim yaklasik %39 degerine 

yükseltilebilmektedir.  

Yapilan XRD analizlerinde, ortam pH’inin 9,80’den büyük ve ayni zamanda 

çöktürme süresinin uzun (48 saat) olmasi durumunda kristalin faz olarak 

Na2B4O7?5H2O olusumu disinda, safsizlik olarak baska herhangi bir kristalin faz 

belirlenmemistir.  Hem tepkime ana ürünü hem de yan ürünlerin sicaklik, süre 

ortam pH’ indan etkilenmelerinin yaninda suda çözünürlük özelliklerinden ötürü, 

ayni kosullarda bile, tekrarlanabilir sonuçlarin elde edilmesi oldukça zor 
olmaktadir.  

Ürünler oldukça ince tane boyunda olup, B/Mg mol oraninin 3,60 oldugu kosulda 

sentezlenen ürünün tümü 80 µm’nin, B/Mg mol oraninin 4,80 oldugu kosulda ise 

sentezlenen ürünün tümü 30 µm’nin altindadir. Ürünlerin gevsek yigin yogunluklari 

0,10-0,18 g/cm3, siki yigin yogunluklari ise 0,16-0,25 g/cm3 degerleri arasinda 

degismektedir. 

 

Anahtar Sözcükler: Magnezyum borat, magnezyum borat hidrat, sentezleme  

 

Danisman: Prof.Dr. Ismail GIRGIN, Hacettepe Üniversitesi, Maden Mühendisligi 
Bölümü Cevher Hazirlama Anabilim Dali 
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF MAGNESIUM BORATE 

 
Murat Körük 

ABSTRACT 

In this work, synthesis conditions of magnesium borate compounds in aqueous 
medium from borax decahydrate (Na2B4O7?10H2O) and magnesium sulphate 
heptahydrate (MgSO4?7H2O) were determined. The effects of B/Mg mole ratio, pH, 
precipitation time and precipitation temperature on the reaction performed at 90oC 
were examined. Compounds formed were identified by B, Mg, Na and XRD 
analyses. 

In the experimental work, 3.60 and 4.80 were determined as optimum B/Mg mole 
ratios and at these mole ratios amorphous 0.07Na2O?MgO?1.27B2O3?3.51H2O and 
0.03Na2O?MgO?1.14B2O3?2.79H2O were obtained respectively. As the water 
solubilities of the compounds synthesized were high, the recoveries at 1 hour 
precipitation time were low but, increased of precipitation time (4 hours) and 
lowering the temperature (5ºC) increased the amount of the product which brought 
the total recovery value to %39. 

In the XRD analyses of the products, no crystalline phases as impurities were 
detected except Na2B4O7?5H2O which was formed at pH values above 9.80 with 
long precipitation times (48 hours). As both the main reaction product and the 
possible side products are severly affected from temperature, time, medium pH 
and due to their solubilities in water, even under the same conditions, reproducible 
results were difficult to obtain. 

The synthesized products were fine sized, the one synthesized at B/Mg mole ratio 
of 3.60 all below 80 µm and the other synthesized at B/Mg mole ratio of 4.80 all 
below 30 µm. The loose and packed bulk densities of the products change 
between 0.10-0.18 g/cm3 and 0.16-0.25 g/cm3, respectively. 

 
Keywords:  Magnesium borate, magnesium borate hydrate, synthesis  
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1. GİRİŞ  

Kolemanit, üleksit, boraks gibi bor mineralleri kullanılarak boraks pentahidrat, 

boraks dekahidrat, susuz boraks, borik asit, susuz borik asit, sodyum perborat vb. 

çeşitli bor bileşikleri üretilmektedir. Bu tür bileşikler cam, seramik, tarım, metalurji, 

nükleer sanayi, kimya ve polimerik malzemeler gibi alanlarda yaygın bir şekilde 

kullanılmaktadırlar. Günümüzde, bor konsantre ve rafine ürünleri kullanılarak 

çeşitli uç ürünler ve ileri teknoloji malzemeleri üretimi konularında çok sayıda 

araştırmalar yapılmakta ve bu çalışmaların bir bölümü de endüstriyel ölçekte 

üretime dönüşmektedir. Örneğin; çinko borat, disodyum oktaborat tetrahidrat, 

magnezyum diborür, bor karbür, bor fiberler, sodyum borhidrür bu konuda 

verilebilecek tipik örneklerdir (Yılmaz, 2002).  

 

Birçok farklı metal borat bileşiği yalnızca doğal kaynaklardan değil, laboratuvar 

koşullarında sentezlenerek de elde edilebilmektedir. Bu boratlar, monoborat ya da 

poliboratlar (B2O4
2-, (BO2)n

n-, B3On
6-2n) olabilmektedir. Metal boratlardan β-BaB2O4  

tek kristali doğrusal olmayan optik materyal, LiB4O7 tek kristali ise piezoelektrik 

özelliğinden dolayı hareketli iletişim sistemlerinde kullanılmaktadırlar (Li et al., 

1997). Bor bileşikleri arasında magnezyum boratlar da önem arzetmekte ve çeşitli 

kullanım alanları bulunmaktadır. Bu anlamda, doğal olarak elde edilmiş veya çeşitli 

yöntemlerle sentezlenmiş farklı bileşimlerde magnezyum borat bileşikleri 

bulunmaktadır. Örneğin, hidroborasit (CaMgB6O11ּ6H2O) ve szaybelyit 

(Mg2B2O5ּH2O) gibi bor mineralleri en fazla oranda Çin'de bulunmakta, bu ülkede 

ayrıca tuz içeren göllerden kolaylıkla kazanılabilen kloropinnoit  

(2MgOּ2B2O3ּMgCI2ּ14H2O) bileşiği de bulunmaktadır. Özellikle, kloropinnoit 

kullanılarak çeşitli magnezyum borat bileşikleri eldesi konusunda yapılmış çok 

sayıda çalışma bulunmaktadır (Li et al., 1994; Zhihong et al., 2002a,b; Zhihong 

and Mancheng, 2003; Zhihong et al., 2004; Zhihong and Mancheng, 2004a,b). 

Ayrıca, çeşitli magnezyum ve bor içeren bileşiklerin etkileştirilmesi yoluyla yapay 

magnezyum borat bileşikleri sentezlemesi konusunda da çalışmalar bulunmaktadır 

(Blair and Jaunarajs, 1964; Carlson, 1986; Li et al., 1994; Karakassides et al., 

1996;  Swami et al., 1998; Yongzhong et al., 2000; Yutao et al., 2001; Hu et al., 

2002; Ma et al., 2003).   
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Yapay olarak sentezlenen magnezyum boratlar ısıl yöntemler, sulu sistemlerden 

kloropinnoitten faz dönüşümü veya organik-anorganik magnezyum ve bor içeren 

bileşiklerin etkileştirilmesi yoluyla sentezlenebilmektedir. Yapay olarak üretilen 

magnezyum boratlar, MgOּB2O3ּnH2O, MgOּ3B2O3ּnH2O, 2MgOּB2O3ּnH2O, 

2MgOּ3B2O3ּnH2O gibi çeşitli bileşimlerde olabilmekte ve özelliklerine bağlı olarak 

farklı kullanım alanları bulabilmektedirler. 

 

Ülkemizdeki zengin bor rezervleri bulunmakla birlikte henüz konsantre ve temel 

rafine bor bileşikleri dışında herhangi bir üretim yapılmamaktadır. Magnezyum 

borat bileşikleri dikkate alındığında, boraks ve magnezyum bileşiklerinin 

etkinleştirilmesi yoluyla sentezleme yapılması yoluna gidilmesi daha uygun 

görünmektedir. Bu çalışma kapsamında, sodyum tetraborat dekahidrat 

(Na2B4O7ּ10H2O) ve magnezyum sülfat heptahidrat (MgSO4ּ7H2O) kullanılarak 

magnezyum borat bileşiklerinin sulu ortamdan sentezlenmesi koşulları incelenerek 

sentezlenen bileşiğin fiziksel, kimyasal ve mineralojik özellikleri belirlenmiştir. 
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2. GENEL BİLGİLER 

2.1. Bor ve Bor Mineralleri 
Bor, yerkabuğunda ortalama olarak 10 mg/kg oranında ve genellikle oksijenli 

bileşikleri (boratlar) halinde bulunmaktadır. Atom numarası 5, atom ağırlığı 10,811 

olan ve çok çeşitli sektörlerde doğrudan veya çeşitli bileşikleri halinde kullanılan bir 

elementtir. 

 

Doğal olarak oluşmuş 150’den fazla bor minerali bulunmasına rağmen bunlardan 

yalnızca birkaç tanesi ticari öneme sahiptir. Dünyadaki toplam bor rezervinin 

(görünür+muhtemel+mümkün) yaklaşık 1 milyar ton olduğu tahmin edilmektedir 

(Yılmaz, 2002). Bu rezervin yaklaşık %64’ü Türkiye’de, %11’i Rusya’da ve %9’u da 

ABD’dedir. Çizelge 2.1.’de ticari bor minerallerinin ülkelere göre dağılımı 

verilmekte ve bu konuda ülkemizin çok önemli bir doğal kaynak avantajına sahip 

olduğu açıkça görülmektedir. 

 

Çizelge 2.1. Ticari Bor Mineralleri (O’Driscoll, 2001) 

Mineralin Adı Formülü % B2O3 % H2O Bulunduğu Yer 

Boraks Na2B4O7⋅10H2O 36,5 47,2 ABD, Türkiye, Arjantin 

Tinkalkonit Na2B4O7⋅5H2O 47,8 30,9 ABD, Türkiye, Arjantin 

Kernit Na2B4O7⋅4H2O 51,0 26,4 ABD,  Arjantin 

Üleksit NaCaB5O9⋅8H2O 43,0 35,6 ABD,  Arjantin, Şili, Peru, Tibet, Türkiye 

Kolemanit Ca2B6O11⋅5H2O 50,8 21,9 Türkiye, ABD, Meksika 

Priseit Ca4B10O19⋅7H2O 49,8 18,1 Türkiye 

Hidroborasit CaMgB6O11⋅6H2O 50,5 26,2 Arjantin, Çin 

Szaybelyit Mg2B2O5⋅H2O 41,4 10,7 Çin 

Probertit NaCaB5O9⋅5H2O 49,6 25,6 ABD 

Sassolit H3BO3 56,3 43,7 İtalya 

Borasit Mg3B7O13Cl 62,2 – Türkiye 
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Çok geniş ve çeşitli alanlarda ticari olarak kullanılan bor mineralleri ve ürünlerinin 

kullanım alanları giderek artmaktadır. Üretilen bor minerallerinin %10'a yakın bir 

bölümü doğrudan mineral olarak tüketilirken geriye kalan kısmı bor ürünleri elde 

etmek için kullanılmaktadır. Türkiye'de önemli tinkal (Na2O·2B2O3·10H2O) yatakları 

Kırka'da, önemli kolemanit (2CaO·3B2O3·5H2O) yatakları ise Emet ve Bigadiç 

civarında bulunmaktadır (DPT, 1999). Bu minerallerden konsantre ve temel bor 

bileşikleri üretimleri yapılmakta ve bu konuda yeterli teknolojik bilgilere ulaşılmış 

bulunmaktadır.  

 
2.2. Magnezyum Boratlar ve Kullanım Alanları   
Çoğu kez önemli rezervler oluşturmamakla birlikte doğal halde bulunabilen 

oldukça fazla sayıda magnezyum borat minerali bulunmaktadır (Çizelge 2.2.).  

 

Çizelge 2.2. Doğal Mg-borat Mineralleri (http://www.webmineral.com/chem/Chem-

names-B.shtml) 

Mineral Adı Kimyasal Formülü % B 

Admontit MgB6O10·7(H2O)  17,28 

Aksait MgB6O7(OH)6·2(H2O)  19,12 

Borasit Mg3B7O13Cl  19,30 

Floroborit Mg3(BO3)(F,OH)3  6,41 

Halurgit Mg2[B4O5(OH)4]2·(H2O)  19,25 

Hungchaoit MgB4O5(OH)4·7(H2O)  12,66 

İnderit MgB3O3(OH)5·5(H2O)  11,59 

Kanavesit Mg2(CO3)(HBO3)·5(H2O)  4,18 

Kotoit Mg3B2O6  11,35 

Kurnakovit MgB3O3(OH)5·5(H2O)  11,59 

Mcallisterit Mg2B12O14(OH)12·9(H2O)  16,88 

Pinnoit MgB2O4·3(H2O)  13,19 

Preobrazhenskit Mg3B11O15(OH)9  20,33 

Shabinit Mg5(BO3)Cl2(OH)5·4(H2O)  2,65 

Suanit Mg2B2O5  14,39 

Sülfoborit Mg3B2(SO4)(OH)8(OH,F)2  5,98 

Szaybelyit MgBO2(OH)  12,85 

Wightmanit Mg5(BO3)O(OH)5·2(H2O)  3,41 
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Magnezyum boratlar, diğer rafine boratlar veya metal boratların yerine 

kullanılabilmektedirler. Bu konuda; süperiletken magnezyum diborürün 

üretilmesinde (Yoshii et al., 2003), yağlarda aşınma ve sürtünmeyi azaltıcı katkı 

olarak (Hu et al., 2002; Araki et al., 2004), metal yüzeyleri için yalıtkan kaplama 

bileşimlerinde (Heimann and Dalton, 2002), ısıya duyarlı renk veren mürekkep 

bileşimlerinde (Endo et al., 1996), boyalarda korozyonu önleyici katkı olarak 

(Nagayama and Yokoyama, 2000), deterjan bileşimlerinde (Swami et al., 1998), 

2MgO·3B2O3·15H2O, MgO·2B2O3·8,5H2O, 3MgO·5B2O3·4,5H2O, MgO·B2O3·3H2O, 

3MgO·B2O3, 2MgO·2B2O3, vb. bileşimlerde alev geciktiricilerde (O’Shaughnessy, 

1980; van Bonin and van Gizycki, 1991; Blount, 2002; Tada et al., 2003), kontakt 

lens yıkama sularında (Asgharian et al., 1996) ve toprağın pestisitlerden 

arındırılmasında (Yamashita, 1996) kullanılabilirliklerinden söz etmek mümkündür. 

Ayrıca, Dy, Tm, Mn ve/veya Tb aktivasyonu ile üretilmiş magnezyum borat 

bileşikleri (Prokić, 1996; Driscoll et al., 1984; Okuno et al., 1984; Furetta et al., 

1998; Karali et al., 2002) dozimetrelerde termolüminesans malzeme olarak da 

kullanılmaktadır.  

 

2.3. Magnezyum Borat Bileşiklerinin Sentezlenme Yöntemleri 
Magnezyum boratların sentezlenme yöntemlerini 2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O çift 

tuzundan yapılan sentezler ile magnezyum ve bor içeren bileşiklerden yapılan 

sentezler olmak üzere başlıca iki bölümde incelemek mümkündür. 

 

Çin’de bulunan tuzlu göllerden kolayca kazanılabilen 2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O 

kullanılarak yapılan sentezleme çalışmaları çoğunlukla Çinli araştırmacılara aittir. 

Zhihong et al. (2002b) yaptıkları çalışmalarda kloropinnoitin suda çözünürlüğünün 

az olduğunu belirlemişlerdir. 20-60ºC arasındaki faz değişimi çalışmalarında, 

MgCl2 bileşiğinin ayrışmasını takiben amorf yapıda MgO·B2O3·4H2O bileşiğini elde 

etmişler ve sıcaklığa bağlı olarak 2MgO·3B2O3·15H2O veya MgO·B2O3·3H2O 

bileşimine dönüşümün sağlanabileceğini göstermişlerdir. Ayrıca, yüksek pH 

nedeniyle ara ürün olarak Mg(OH)2 çökelmesine de dikkat çekmişlerdir. 

 

Yapılan başka bir çalışmada, 2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O çift tuzunun MgCl2 ve su 

içeren çözeltilerdeki faz dönüşümü 30°C’de incelenmiştir (Zhihong et al., 2002a). 

%0-2 MgCl2 varlığında oluşan ürünün inderit (2MgO·3B2O3·15H2O) ve %2-13,8 
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MgCl2 varlığında oluşan ürünün ise pinnoit (MgO·B2O3·3H2O) olduğu ortaya 

konmuştur. MgCl2’nin %13,8’den fazla olması durumunda ise herhangi bir faz 

dönüşümü olmadığı anlaşılmıştır. 

 

Zhihong et al. (2002b) tarafından yapılan benzer bir çalışmada, 

2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O çift tuzunun, borik asit ve su ortamında 24 saat 

sonundaki faz dönüşümü incelenmiş ve yeni bir bileşik olarak MgO·B2O3·4H2O 

bileşiği elde edilmiştir. Bu çalışmada, 2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O çift tuzu, borik 

asit ve su 0ºC sıcaklıkta 24 saat süreyle etkileştirilmiş ve elde edilen çökelti alkol 

ve ardından da eter ile yıkanmıştır. Daha sonra, vakumlu kurutucu ile oda 

sıcaklığında kurutulan örnekler üzerinde yapılan XRD, FTIR, Raman ve TG 

analizleri ile bu yeni bileşiğin yapısal formülünün Mg[B2O(OH)6]·H2O olduğu 

belirlenmiştir. Yapılan kalorimetrik çalışmalar ile de bu bileşiğin standart molar 

oluşum ısısının Tepkime 1 uyarınca -3135,31±1,68 kJ/mol olduğunu ortaya 

koymuşlardır. 

 

xMgO(k) + yH3BO3 (k) + (n-x-3y+z)H2O(s)             MgxByOz·nH2O(k)   {2x+3y-2z = 0}  (1) 

 

Zhihong and Mancheng (2003) tarafından yapılan çalışmada, kloropinnoit, borik 

asit ve su karışımından 72 saatte Mg[B6O9(OH)2]·2,5H2O yapısal formülüne sahip 

Tepkime 2 uyarınca standart molar oluşum ısısı -5595,02±4,85 kJ/mol olan yeni 

MgO·3B2O3·3,5H2O bileşiğini elde etmişlerdir.  

 

MgO(k) + 6H3BO3 (k)            MgB6O10·3,5H2O(k) + 5,5H2O(s)                                    (2) 

 

Zhihong et al., (2004) tarafından yapılan bir başka çalışmada, sulu ortamda 

2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O çift tuzu ve borik asitten 72 saatlik bir tepkime 

sonucunda Mg2[B2O4(OH)2]·H2O yapısal formülünde yeni bir bileşik 

sentezlenebileceği ortaya konmuştur. Otoklav koşullarında 120ºC’de 

gerçekleştirilen tepkime sonucunda elde edilen bileşiğin Tepkime 3 uyarınca 

standart molar oluşum ısısının -3185±1,91 kJ/mol olduğu belirlenmiştir.  

 

2MgO(k) + 2H3BO3 (k)         Mg2[B2O4(OH)2]·H2O(k)  + H2O(s)                                  (3) 
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2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O çift tuzu, borik asit ve su ortamında yapılan bir 

çalışmada (Zhihong and Mancheng, 2004a), tepkime süresi 24 saatten 72 saate 

çıkarılarak Mg[B3O3(OH)5]·6H2O yapısal formülünde yeni bir bileşik 

sentezlenebileceği ortaya konulmuştur. Tepkime 4 uyarınca bu bileşiğin               

(β-2MgO·3B2O3·17H2O) standart molar oluşum ısısı ise -10256±4,93 kJ/mol  

olarak hesaplanmıştır.  

 

MgO(k) + 6H3BO3 (k) + 8H2O(s)           2MgO·3B2O3·17H2O(k)                                                     (4) 

 

Zhihong and Mancheng (2004b), kloropinnoitten, borik asit ve su ortamında 180ºC 

sıcaklıkta otoklav koşullarında 72 saatlik bir tepkime sonucunda faz dönüşümü ile 

szaybelyit (2MgO·B2O3·H2O) oluşumunu gerçekleştirmişler ve Tepkime 5 dikkate 

alınarak bu bileşiğin standart molar oluşum ısısının -2884,36±1,82 kJ/mol 

olduğunu bulmuşlardır.  

 

2MgO(k) + 2H3BO3 (k)           2MgO·B2O3·H2O(k) + 2H2O(s)                                      (5) 

 

Li et al. (1997) magnezyum oksit ve borik asit kullanarak yaptıkları kalorimetrik 

çalışmada, MgB6O10·6H2O, MgB6O10·7H2O, MgB6O10·7,5H2O, Mg2B6O11·15H2O, 

Mg2B6O11·15H2O, Mg2B6O11·17H2O, MgB4O7·9H2O ve MgB2O4·3H2O bileşiklerinin, 

molar oluşum ısılarının sırasıyla -6294,70±4,85, -6588,78±4,85, -6735,29±4,85,                    

-9631,90±4,92, -9626,48±4,92, -10272,06±4,93, -5939,21±3,25 ve -2842,68±1,68 

kJ/mol değerlerinde olduklarını ortaya koymuşlardır. 

 

Boraks ve MgCl2·6H2O çözeltilerinin 70°C’de etkileştirilmesi sonucu çökelen 

magnezyum borat jeli 120°C’de kurutularak %11,2 oranında bor içeren kristal sulu 

magnezyum borat bileşiği elde edilmiş ve bu malzemenin nükleer reaktörlerden 

yayılan nötronları tutabilen koruyucu malzeme özelliğinde olduğu belirlenmiştir 

(Blair and Jaunarajs, 1964).  

 

Li et al. (1994), magnezyum sülfat ve sodyum borat bileşiklerinden sulu ortamda, 

25°C ve birkaç saatlik tepkime süresi sonucunda 2MgO·3B2O3·17H2O bileşiğini 
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elde etmişlerdir. Ürün pH’ının ~9-9,2 aralığında, sudaki çözünürlüğünün %0,42 ve 

yapısal formülünün de [B3O3(OH)5]·6H2O olduğunu belirlemişlerdir. 

 

Yongzhong et al. (2000) tarafından yapılan çalışmada, süperdoygun, ağırlıkça 

1:12:37 oranında MgO:H3BO3:H2O içeren çözeltilerin asitlendirme ve seyreltme 

sonrasındaki IR davranımları incelenmiştir. Bekletilen doygun çözeltide bir kaç gün 

içerisinde MgB6O10·7H2O kristallerinin oluştuğu ancak, farklı su ve asit ile 

seyreltme oranlarında süperdoygun çözeltilerden farklı bileşimlerde magnezyum 

boratların kristallenebildikleri gözlemlenmiştir. Hatta, aynı seyreltme veya 

asitlendirme oranlarında, oda sıcaklığında, aynı çözeltiden farklı zamanlarda farklı 

magnezyum boratların kristallenebildiği ileriye sürülmüş ve bu değişkenlik çözelti 

ortamında derişim farkına bağlı olarak oluşan farklı poliborat anyonlarının varlığına 

dayandırılmıştır.  

 

MgO - 3B2O3 - %18 MgSO4 - H2O süperdoygun sisteminin 20°C’de incelenmesi 

sonucunda çözeltiden ilk olarak mcallisterit (MgO·3B2O3·7,5H2O) daha sonra da 

hungchaoitin (MgO·2B2O3·9H2O) kristallenerek ayrıldığı belirlenmiştir (Yutao et al., 

2001). MgO-B2O3-%18 MgCl2-H2O süperdoygun sisteminin 20°C’deki kristallenme 

davranımını ve bu sistemde oluşan kristalin fazların H3BO3, Mg(OH)2, 

MgO·3B2O3·7,5H2O, MgO·3B2O3·7H2O, 2MgO·3B2O3·15H2O, MgO·2B2O3·9H2O, 

2MgO·2B2O3·MgCl2·14H2O ve 5Mg(OH)2·MgCl2·8H2O olduğu ise Shiyang et al. 

(2002) tarafından ortaya konmuştur. 

 

Karakassides et al. (1996) tarafından tribütil borat ve magnezyum metoksit 

kullanılarak yapılan bir çalışmada, alkol ortamında hidrolitik polikondenzasyon 

yoluyla xMgO·(1-X)B2O3 (0,42≤X≥0,80) bileşimindeki magnezyum borat jelleri 

hazırlanmıştır. Sentezleme çalışmalarında öncelikle magnezyum metali ile metanol 

etkileştirilmiş ve oda sıcaklığında kurutularak magnezyum metoksit elde edilmiştir. 

Daha sonra, borik asit ile butanol etkileşimi ve susuzlandırma sonucu B(OC4H9)3 

bileşiği elde edilmiştir. Elde edilen ürünlerin birbiri ile karıştırılmaları sonucunda 3-5 

gün arasındaki sürelerde  jelleşme sağlanmış ve elde edilen jeller 350-800°C 

sıcaklık aralığında cama dönüştürülmüştür. 350°C’ye ısıtılan 0,8MgO·0,2B2O3 

jelinin amorf yapıda olduğu ve aynı jelin 800°C’ye ısıtılması ile de MgO ve 
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magnezyum metaborat (3MgO·B2O3) fazlarının ayrıştığı gözlemlenmiştir. 

0,8MgO’dan daha fazla magnezyum içeren jellerin ise ısıl işleme çok duraylı 

olduğu ve jellerdeki magnezyumun kolaylıkla magnezyum karbonata dönüştüğünü 

belirtmişlerdir. 

 

Swami et al. (1998) tarafından alınan patentte nötr sülfonat içeren magnezyum 

alkoksit çözeltisi ile borik asit çözeltisi susuz ortam koşullarında tepkimeye 

sokulmuş ve elde edilen karışımdan damıtma yoluyla çözücü uzaklaştırıldıktan 

sonra, yaklaşık bileşimi MgO·1,36B2O3·xH2O olan bir bileşik elde edilmiştir. Bu 

bileşik temizleme-dağıtma performansı yüksek ve hidrolitik-oksidasyon duraylılığı 

çok iyi olan bir deterjan olarak kullanılabilmektedir.  

 

Hu et al. (2002), etanolde çözünmüş MgCl2 çözeltisine şiddetli karıştırma altında 

damla damla boraks çözeltisi ilave ederek magnezyum borat çöktürmesi 

yapmışlardır. Elde edilen çökelti alkolle yıkandıktan sonra filtrasyon yoluyla 

ayrılmasını takiben tekrar alkolle karıştırılarak otoklavda 3 MPa basınç altında 

yarım saat süreyle işleme tabi tutulmuştur. Alkol ve azot havalandırarak ortamdan 

uzaklaştırılmış ve elde edilen ürün, etanol süper kritik kurutma tekniği ile 

kurutulduktan sonra üzerinde TEM ve XRD analizleri yapılmıştır. Sonuçta, elde 

edilen ürünün nanoboyutlu (~10 nm) ve amorf yapıda olduğu, yağlarda aşınma ve 

sürtünmeyi azaltıcı katkı maddesi olarak kullanılabileceği anlaşılmıştır.  

 

Ma et al. (2003) tarafından yapılan çalışmada, magnezyum buharı ve Ar/O2 

atmosferinde Si yüzeyine kaplanan ince amorf bor filminden IR ısıtması ile 

Mg3B2O6 bileşiminde ve çok çeşitli nanoteknolojik cihazlarda kullanılabilecek 200-

500 nm boyutlarındaki magnezyum borat nanotüpleri elde edilmiştir.  

 

Carlson (1986) tarafından yapılan bir çalışmada magnezyum boratların nükleer 

reaktörlerden atılan ve borik asit içeren sulu radyoaktif atık çözeltilerinin bertaraf 

edilmesi konusunda da yararlanılabileceği ortaya konmuştur. Eskiden bu amaçla 

sadece çimento kullanılmakta iken, bu çalışmada ilk olarak MgO veya Mg(OH)2’nin 

atık çözeltilere ilavesi ile jelimsi magnezyum borat oluşumu ve bunu takiben 

oluşan jele çimento ve CaO (veya Ca(OH)2) ilave edilmektedir. Bu işlem 
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sonucunda daha az çözünen bir katı elde edildiği için atığın uzun süre 

depolanması ve nakliyesi kolaylaşmaktadır.  

 

Vishal Chemical Industries firması tarafından magnezyum sülfat ve boraks 

çözeltilerinin etkileştirilmesi ile 24 saatlik bir süre sonunda magnezyum borat 

çökelmesinin sağlanabilececeği ifade edilmektedir. Dekantasyon ve santrifujleme 

işlemi ile ayrılan çökeltinin sülfattan arınana kadar ılık su ile yıkandığı ve elde 

edilen ürünün koruyucu, antiseptik ve tarımsal ilaç olarak kullanılabileceği ifade 

edilmektedir (http://www.estateindia.net /vishalchemical/product.htm).  
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3. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

Deneysel çalışmalarda, Vishal Chemical Industries firması (http:// 

www.estateindia.net/vishalchemical/product.htm) web sayfasında verilen bilgilerde 

dikkate alınarak, magnezyum sülfat heptahidrat ve sodyum borat dekahidrat 

çözeltilerinin etkileştirilmesi sonucunda (Tepkime 6) magnezyum borat 

bileşiklerinin sentezlenebilmesi koşulları araştırılmıştır.  

 

MgSO4 (sulu) + Na2B4O7 (sulu)               MgB4O7 (k) +  Na2SO4 (sulu)                                  (6)  

 

3.1. Kullanılan Reaktifler ve Analizler 
Deneysel çalışmalarda, bor kaynağı olarak Eti Maden İşletmeleri’nden temin 

edilen %99,5 saflıkta boraks dekahidrat (Na2B4O7ּ10H2O) ve magnezyum kaynağı 

olarak da %99,5 saflıkta Merck kalitede magnezyum sülfat heptahidrat 

(MgSO4ּ7H2O) kullanılmıştır. Ayrıca, deneylerde Merck kalitede sodyum hidroksit, 

mutlak etanol, aseton, dietil eter ve saf su kullanılmıştır. 

 

Magnezyum analizleri EDTA titrasyonu (Skoog and West, 1963), bor analizleri 

NaOH titrasyonu (Scott, 1939) ve sodyum analizleri de atomik absorpsiyon 

spektrofotometre (Varian SpectrAA5) ile ICAP-OES (Iris Intrepid DUO ER/S) 

kullanılarak yapılmıştır. Elde edilen bileşiklerin tanımlanması amacıyla da x-ışınları 

kırınımı (RIGAKU, Dmax-2200 x-ray difraktometre, CuKα) yöntemi kullanılmıştır. 

Tane boyu analizleri Sympatec lazerli tane boyu analiz cihazı, TG/DTA analizleri 

Setaram Labsys cihazı ve elektron mikroskop görüntüleri de CAMECA (SU-30) ile 

yapılmıştır. 

 

3.2. Deneysel Yöntem 

Tepkime 6 dikkate alınarak B/Mg mol oranı 4 olacak şekilde, 15,00 g MgSO4ּ7H2O 

ve 23,22 g Na2B4O7ּ10H2O ayrı ayrı 40 ml sıcak saf suda çözülerek 250 ml’lik 

beherlerde tepkime çözeltileri hazırlanmıştır. Manyetik karıştırıcılı ısıtıcı üzerine 

yerleştirilen magnezyum sülfat çözeltisinin sıcaklığı 90oC’ye yükseltildikten sonra 

etkili bir karıştırma yapılarak üzerine azar azar sıcak boraks çözeltisi ilave 

edilmiştir. Tepkimenin tamamlanması için 15 dakika süreyle karıştırma devam 

ettirilmiş, karışım 1 saat süreyle su banyosunda soğutulmuş ve elde edilen çökelti 
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vakum altında Whatman 42 filtre kağıdından süzülerek ayrılmıştır. Daha sonra 

etüvde 80oC’de 2 saat süreyle kurutulan çökeltilerde Na, Mg, B ve XRD analizleri 

yapılmıştır. Aynı işlemler, B/Mg mol oranı 2-8 aralığında olacak şekilde hazırlanan 

çözeltilerle tekrarlanmıştır.  

 

Yukarıda belirtilen koşullarda yapılan deney sonuçları dikkate alınarak belirlenen 

optimum koşullarda yapılan deneylerde çöktürme pH’ı, çöktürme süresi ve 

çöktürme sıcaklığının etkileri ile optimum koşullarda elde edilen çökeltilerin mutlak 

etanol, aseton ve dietil eterle yıkanmasının etkileri incelenmiştir.  
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4. DENEYSEL SONUÇLAR 

4.1. Tepkimeye Magnezyum Miktarının  Etkisi 
Tepkime 6 dikkate alınarak (B/Mg mol oranı: 4) farklı B/Mg mol oranlarında 

deneyler yapılmıştır. Yapılan ön denemelerde elde edilen ürünlerin suda oldukça 

fazla çözündükleri gözlemlendiği için bu seride yapılan deneylerde elde edilen 

çökeltilerin filtrasyonu sırasında su ile herhangi bir yıkama yapılmamıştır. 

Magnezyum sülfat miktarının artışına bağlı olarak B/Mg mol oranı 2 ile 4 arasında 

değişen dokuz adet çöktürme deneyi yapılmıştır. Bu deneylerde 15 dakikalık 

tepkime süresi sonundaki ortam pH’larının 8,0-8,5 arasında değiştiği belirlenmiştir. 

 

Elde edilen tüm ürünlerin x-ışını kırınım analizlerinde (Şekil 4.1.) herhangi bir pik 

gözlenmemiş ve ürünlerin amorf yapıda oldukları anlaşılmıştır. Ürün miktarları, 

ürünler üzerinde yapılan bor, magnezyum ve sodyum analizleri ve bu analizler 

dikkate alınarak yapılan kimyasal hesaplamalar sonucunda elde edilen molar 

bileşimler Çizelge 4.1.’de verilmiştir. Bor ve magnezyum analiz sonuçları dikkate 

alınarak ve miktarı oldukça düşük olduğu için sodyum dikkate alınmaksızın kuru ve 

toplam bazda hesaplanan verimler Şekil 4.2.’de verilmektedir. B/Mg mol oranına 

bağlı olarak B, Mg ve Na miktarları arasındaki ilişkiler ise Şekil 4.3.’te gösterilmiştir. 

 

Çizelge 4.1. B/Mg Mol Oranı 2-4 ArasındaYapılan Deneylerin Sonuçları 

Mol Oranı 
(B/Mg) 

Ürün 
miktarı 
(gram) 

B 
(%)  

Mg 
(%) 

Na 
(%)  

Bileşim 
(Hesaplanan) 

4,00 2,12 14,50 13,06 1,07   0,04Na2Oּ  MgO ּ 1,24B2O3  ּ3,10H2O 

3,85 2,68 13,98 13,08 1,42   0,06Na2Oּ  MgO ּ 1,20B2O3  ּ3,22H2O 

3,60 2,72 14,02 12,34 1,58   0,07Na2Oּ  MgO ּ 1,27B2O3  ּ3,51H2O 

3,45 2,32 14,01 12,63 1,43   0,06Na2Oּ  MgO ּ 1,25B2O3  ּ3,42H2O 

3,30 1,91 14,62 13,55 1,03   0,04Na2Oּ  MgO ּ 1,21B2O3  ּ2,88H2O 

3,20 1,99 14,35 14,17 0,72   0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,14B2O3  ּ2,81H2O 

2,65 1,98 14,42 15,23 0,83   0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,06B2O3  ּ2,41H2O 

2,30 1,93 14,26 15,54 1,20   0,05Na2Oּ  MgO ּ 1,03B2O3  ּ2,31H2O 

2,00 2,17 15,10 14,65 0,96   0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,17B2O3  ּ2,38H2O 
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Şekil 4.2. Verim Değerlerinin B/Mg Mol Oranı İle Değişimi 
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Şekil 4.3. Ürünlerdeki B, Mg ve Na Miktarlarının B/Mg Mol Oranı İle Değişimleri 

 

Deneysel verilerden anlaşılabileceği gibi B/Mg mol oranı 4 (MgO·2B2O3 oluşumu) 

ve 2 (MgO·B2O3 oluşumu) aralığında yapılan deneylerde elde edilen ürünlerdeki 

Na miktarı %0,72-1,58 ve B miktarı %15,10-14,01 gibi dar bir aralıkta değişme 

gösterirken, Mg miktarı %12,34-15,54 gibi daha geniş bir aralıkta değişme 

göstermektedir. B/Mg oranının azaltılması yani ortama ilave edilen magnezyum 

miktarının artırılması ile ürünlerin bor içeriklerinde önemli bir değişme olmazken, 
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magnezyum içeriklerinde önemli bir artış (B/Mg mol oranı 2,30’a kadar) ve sodyum 

içeriklerinde de dar bir aralıkta dalgalanmalar olmaktadır. Ancak, verimlerde önemli 

bir değişme olmamakla birlikte, en yüksek kuru ve toplam bazda verim değerlerine 

3,60-3,85 B/Mg mol oranı aralığında ulaşılmaktadır. 

 

4.2. Tepkimeye pH’ın Etkisi 
En fazla miktarda ürün elde edilen B/Mg mol oranının 3,60 olduğu koşuldaki deney 

farklı pH değerlerinde gerçekleştirilerek tepkime üzerinde pH’ın etkisi belirlenmeye 

çalışılmıştır. Bu amaçla, belirli miktarlarda NaOH çözeltisi ilave edilerek ortam pH’ı 

8,5-11,0 arasında değişecek şekilde çöktürme deneyleri yapılmış ve elde edilen 

çökeltilerin filtrasyonu sırasında herhangi bir yıkama yapılmamıştır.  

 

Elde edilen ürünlerin x-ışını kırınım desenlerinde herhangi bir değişiklik 

gözlenmemiştir. Ürünlerin kimyasal analiz sonuçları dikkate alınarak yapılan 

hesaplamalar sonucunda elde edilen olası bileşimler Çizelge 4.2.’de verilmiştir. 

B/Mg mol oranına bağlı olarak elde edilen ürün miktarları ile B, Mg ve Na miktarları 

arasındaki ilişkiler sırasıyla Şekil 4.5. ve Şekil 4.6.’da gösterilmiştir. 

 

Çizelge 4.2. B/Mg Mol Oranı 3,60’ta Gerçekleştirilen Tepkimeye pH’ın Etkisi 

 

 

 

 

 

 

pH 
Ürün 

miktarı 
(gram) 

B 
(%) 

Mg 
(%) 

Na 
(%) 

Bileşim 
(Hesaplanan) 

8,40 2,72 14,02 12,34 1,58  0,07Na2Oּ  MgO ּ 1,27B2O3  ּ3,51H2O 

8,70 2,90 12,93 13,93 2,58 0,10Na2Oּ  MgO ּ 1,05B2O3  ּ3,10H2O 

9,17 4,10 11,41 14,83 2,61 0,10Na2Oּ  MgO ּ 0,90B2O3  ּ3,20H2O 

9,40 3,50 11,91 14,23 1,96 0,07Na2Oּ  MgO ּ 0,93B2O3  ּ3,34H2O 

9,80 4,21 10,59 15,70 3,09 0,10Na2Oּ  MgO ּ 0,76B2O3  ּ3,07H2O 

10,30 7,16 9,13 21,08 4,40 0,11Na2Oּ  MgO ּ 0,48B2O3  ּ1,90H2O 

11,00 7,45 7,50 24,47 4,03 0,09Na2Oּ  MgO ּ 0,35B2O3  ּ1,66H2O 
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Şekil 4.4. Ürün Miktarının pH Artışı İle Değişimi 
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Şekil 4.5. Ürünlerdeki B, Mg ve Na Miktarlarının pH Artışı İle Değişimleri 

 

Bu bölümde yapılan deneylerde, pH değerinin artması ile elde edilen ürün 

miktarında önemli bir artış olduğu görülmektedir (Şekil 4.4.). pH artışı ile 

ürünlerdeki magnezyum miktarının sürekli artışına benzer şekilde bor miktarında 

da sürekli bir azalma olmaktadır (Şekil 4.5.). Ayrıca, pH artışının NaOH kullanılarak 

yapılması nedeniyle, ürünlerin Na içeriklerinde de bir artış olmaktadır. XRD 

analizleri pH 8,4-9,8 aralığında gerçekleştirilen deney ürünlerinin amorf yapıda 

olduklarını göstermekte, ancak daha yüksek pH değerlerinde elde edilen ürün 

desenlerinde 2θ=10º bölgesindeki pikte şiddet artışları dikkat çekmektedir (Şekil 

4.6.). XRD analizlerinden yüksek pH değerlerinde Mg(OH)2 oluşumuna ilişkin bir 
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bilgi alınamamakta ve pik şiddetlerindeki değişmelerin muhtemelen amorf yapıda 

magnezyum bileşiği oluşumu ile açıklanabileceği sonucuna varılmıştır.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

                                                                      

                                                                       2θ˚ 

Şekil 4.6. pH≥9,80 Koşulunda Sentezlenen Ürünlerin XRD Desenleri 

 

Yüksek pH değerlerinde XRD desenlerinde gözlenen değişmeler ve bu koşullarda 

amorf magnezyum bileşiklerinin çökelmesi olasılıkları dikkate alınarak, bundan 

sonraki deneylerde pH değerinin 9,80’in altında tutulmasının uygun olacağı 

sonucuna varılmıştır.  

 

4.3. Tepkimeye Çöktürme Süresinin Etkisi 
B/Mg mol oranı 3,60 ve pH’ın 9,80’i geçmeyeceği koşullarda yapılan deneylerde 1 

saat olan çöktürme süresi 2, 4, 16 ve 48 saat olacak şekilde artırılmıştır. Bu 

deneyler sonucunda elde edilen çökeltilerin filtrasyonu sırasında da herhangi bir 

yıkama işlemi yapılmamıştır. 

 

Elde edilen ürünlerin XRD analizlerinde herhangi bir değişme gözlenmemiş ve 

ürün miktarları ve ürünler üzerinde yapılan bor, magnezyum ve sodyum analizleri 

dikkate alınarak yapılan değerlendirmeler Çizelge 4.3.’te verilmiştir. Tepkime 

5 15 25 35 45 55

pH=9,80 

pH=10,30 

pH=11,00 
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süresine bağlı olarak elde edilen ürün ile B, Mg ve Na miktarlarındaki değişmeler  

ise sırasıyla Şekil 4.7. ve Şekil 4.8.’de verilmiştir. 

 

Çizelge 4.3. Tepkimeye Çöktürme Süresinin Etkisi Deney Sonuçları 
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Şekil 4.7. Çöktürme Süresinin Ürün Miktarına Etkisi 

 

Tepkime gerçekleştirildikten sonra çökelmenin tamamlanma süresinin 1 saattten 

48 saate çıkarılması ile ürün miktarında önemli bir artış olmakta ve x-ışını kırınım 

desenlerinde herhangi bir değişiklik gözlenmemektedir. Ancak, 48 saatlik çöktürme 

süresinde ara ara karıştırma yapılması durumunda ürün miktarındaki artış yanında 

XRD deseninde de Na2B4O7ּ5H2O bileşiğine ait çok sayıda pik gözlenmektedir 

(Şekil 4.9.). Çöktürme süresinin artışı ile ürünlerin bor ve magnezyum içeriklerinde  

Çöktürme 
süresi 
(saat) 

Ürün 
miktarı 
(Gram) 

B 
(%) 

Mg 
(%) 

Na 
(%) 

Bileşim 
(Hesaplanan) 

2 4,67 6,89 8,59 4,77   0,29Na2Oּ  MgO ּ 0,91B2O3  ּ9,06H2O 

4 3,95 8,39 9,14 4,61   0,26Na2Oּ  MgO ּ 1,03B2O3  ּ7,60H2O 

16 4,44 8,21 6,61 3,45   0,27Na2Oּ  MgO ּ 1,39B2O3  ּ11,80H2O

48, ara ara 
karıştırma 6,56 5,53 7,08 4,64   0,34Na2Oּ  MgO ּ 0,90B2O3  ּ12,31H2O
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önemli bir değişme olmamakta, sodyum içeriklerinde ise bir artış olduğu (Şekil 

4.8.) görülmektedir.  
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Şekil 4.8. Çöktürme Süresinin Ürünlerdeki B, Mg ve Na Miktarlarına Etkisi 
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Şekil 4.9. 48 Saat Ara Ara Karıştırma Deneyi XRD Deseni ile Tinkalkonit Piklerinin 
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Çöktürme süresinin artışı ile Na2B4O7ּ5H2O kristallenmesinin gözlenmesi dikkate 

alınarak bundan sonraki deneylerde bu sürenin 1 saat olarak devam ettirilmesi 

uygun görülmüştür. 

 

4.4. Tepkimeye Bor Miktarının Etkisi 
Tepkimeye stokiyometrik oranın üzerinde kullanılan bor miktarının etkisini 

araştırmak amacıyla, B/Mg mol oranı 4-8 arasında değişecek şekilde 1 saatlik 

çöktürme süresinde pH 9,0-9,5 arasında bir dizi deney yapılmış ve çökeltiler 

yıkama yapılmaksızın toplanmıştır. 

 

Elde edilen ürünlerin XRD analizlerinde herhangi bir değişme gözlenmemiştir. 

Ürün miktarları ve ürünler üzerinde yapılan analiz ve değerlendirme sonuçları 

Çizelge 4.4.’te verilmektedir. Bor ve magnezyum analiz sonuçları dikkate alınarak 

ve miktarı oldukça düşük olduğu için sodyum dikkate alınmaksızın kuru ve toplam 

bazda hesaplanan verimler Şekil 4.10.’da verilmektedir. B/Mg mol oranına bağlı 

olarak B, Mg ve Na içerikleri arasındaki ilişkiler Şekil 4.11.’de gösterilmiştir. 

 

Çizelge 4.4. B/Mg Mol Oranı 4-8 ArasındaYapılan Deneylerin Sonuçları 

 

 

 

Mol Oranı 
(B/Mg) 

Ürün 
miktarı 
(gram) 

B 
(%)  

Mg 
(%) 

Na 
(%)  

Bileşim 
(Hesaplanan) 

4,00 2,12 14,50 13,06 1,07  0,04Na2Oּ  MgO ּ 1,24B2O3  ּ3,10H2O 

4,20 2,86 13,90 14,65 0,93  0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,06B2O3  ּ2,73H2O 

4,35 3,10 13,42 14,20 0,98  0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,07B2O3  ּ3,05H2O 

4,60 2,64 14,20 14,83 0,84  0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,08B2O3  ּ2,59H2O 

4,80 4,15 14,26 14,20 1,01  0,03Na2Oּ  MgO ּ 1,14B2O3  ּ2,79H2O 

5,00 2,76 13,42 13,94 0,64  0,02Na2Oּ  MgO ּ 1,09B2O3  ּ3,19H2O 

6,00 1,64 12,58 15,51 1,37  0,04Na2Oּ  MgO ּ0,80B2O3  ּ2,21H2O 

7,00 3,80 13,42 12,86 1,75  0,08Na2Oּ  MgO ּ 1,17B2O3  ּ3,45H2O 

8,00 2,36 15,10 13,76 1,58  0,05Na2Oּ  MgO ּ 1,23B2O3  ּ2,58H2O 
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Şekil 4.10. Verim Değerlerinin B/Mg Mol Oranı İle Değişimi 
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Şekil 4.11. Ürünlerdeki B, Mg ve Na Miktarlarının B/Mg Mol Oranı İle Değişimi 
 

Bu seride yapılan deneylerde, artan B/Mg oranına bağlı olarak ürün miktarı 

artışında düzensizlikler olduğu, aynı düzensizliğin ürünlerin Na, B, Mg içeriklerine 

de yansıdığı ve en yüksek verimin B/Mg mol oranının 4,80 olduğu koşulda elde 

edildiği görülmüştür. Tüm XRD’lerde amorf desenler elde edilmiş ve 1 saatlik 
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çöktürme süresinde kristalin sodyum borat bileşikleri oluşumuna ilişkin herhangi bir 

bulgu elde edilememiştir.  

 
4.5. Çökeltilerin Yıkanması 
Elde edilen çökeltilerin suda çözünür olma özelliklerinden ötürü su ile yıkama 

yapılamamış ve bu nedenle ortaya çıkabilecek kirlenmeleri gözlemleyebilmek 

amacıyla mutlak etanol, aseton ve dietil eter kullanılarak yıkama yoluna gidilmiştir. 

Bu amaçla, en uygun koşul olarak kabul edilen 3,60 ve 4,80 B/Mg mol 

oranlarındaki deneyler tekrarlanarak yıkama yapılmıştır.  

 

Ürünler üzerinde yapılan bor, magnezyum ve sodyum analizleri ve bu analizler 

dikkate alınarak yapılan kimyasal hesaplamalar sonucunda elde edilen olası 

bileşimler Çizelge 4.5.’te verilmiştir.  

Çizelge 4.5. Farklı Çözücülerle Yapılan Yıkama Deneylerinin Sonuçları 

 

Yıkama deneyleri sonucunda aseton ve dietil eter kullanılması durumunda 

çökeltilerden önemli oranlarda magnezyumun uzaklaştırılabildiği gözlenmiştir. 

Örneklerdeki sodyum miktarlarında ise kayda değer bir değişim gözlenmemiştir. 

Elde edilen ürünlerin XRD analizleri yapılmış ancak herhangi bir değişme olmadığı 

gözlenmiştir. 

 
4.6. Soğukta Çöktürme Deneyleri 
B/Mg mol oranları 3,60 ve 4,80 olacak şekilde deneyler tekrarlandıktan sonra 4 

saat süreyle buzdolabında 5oC sıcaklıkta bekletilmişlerdir. Filtrasyonu takiben elde 

Yıkama 
Çözeltisi 

B/Mg 
(Mol Oranı) 

B 
(%)  

Mg 
(%) 

Na 
(%)  

Bileşim 
(Hesaplanan) 

3,60 12,55 15,36 1,26 0,04Na2Oּ  MgO ּ 0,90B2O3  ּ2,75H2O
Etanol 

4,80 15,06 12,86 1,02 0,05Na2Oּ  MgO ּ 1,31B2O3  ּ2,96H2O

3,60 13,35 9,46 1,30 0,07Na2O ּ MgO ּ 1,58B2O3 ּ 5,64H2O
Aseton 

4,80 14,35 10,18 1,53 0,08Na2O ּ MgO ּ 1,58B2O3 ּ 4,62H2O

3,60 15,40 9,82 1,22 0,06Na2O ּ MgO ּ 1,76B2O3 ּ 4,46H2O
Dietil eter 

4,80 13,35 10,00 1,15 0,06Na2O ּ MgO ּ 1,50B2O3 ּ 5,25H2O
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edilen çökeltiler üzerinde yapılan kimyasal analiz sonuçları ve hesaplamalar 

sonucunda elde edilen olası bileşimler Çizelge 4.6.’da verilmiştir.  

 

Çizelge 4.6. 5oC Sıcaklıkta Yapılan Çöktürme Deneylerinin Sonuçları 

 

Çizelge 4.6.’dan anlaşılabileceği gibi oda sıcaklığından daha düşük sıcaklıklarda 

çökelti miktarlarında önemli bir artış olmakta, ancak XRD desenlerinde herhangi 

bir değişiklik gözlenmemektedir. B/Mg mol oranının 3,60 olması durumunda 

toplam verim %23,81’den %30,32’ye, B/Mg mol oranın 4,80 olması durumunda da 

toplam verim %32,51’den %39,36’ya yükselmektedir.  

 

4.7. Örneklerin Diğer Özelliklerinin Belirlenmesi 
B/Mg mol oranı 3,60 olan koşulda elde edilen örnek üzerinde kızdırma kaybı ve 

TG/DTA  (Şekil 4.12.) analizleri yapılmıştır. 
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Şekil 4.12. B/Mg Mol Oranı 3,60’taki Örneğin TG/DTA Analizi Sonuçları 

Mol Oranı 
(B/Mg) 

Ürün 
miktarı 
(gram)

B 
(%)  

Mg 
(%) 

Na 
(%)  

Bileşim 
(Hesaplanan) 

3,60 3,44 13,97 12,77 1,07 0,04Na2Oּ  MgO ּ 1,23B2O3  ּ3,42H2O 

4,80 5,04 16,23 11,56 1,25 0,06Na2Oּ  MgO ּ 1,65B2O3  ּ3,34H2O 

TG 

DTA 
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TG eğrisinden anlaşılabileceği gibi numunede yaklaşık 600ºC sıcaklığa kadar 

%24,00 dolayında ağırlık azalması olmaktadır. 1000ºC sıcaklıkta yapılan kızdırma 

kaybı deneyinde elde edilen ağırlık azalması ise %29,80 olarak belirlenmiştir. 

Kızdırma kaybı ve 600ºC sıcaklıkta gözlenen ağırlık azalmaları arasındaki %5,80 

‘lik fark numunedeki sodyum, bor ve geri kalan suyun uzaklaşmasından 

kaynaklanabileceği düşünülmektedir. 

 

B/Mg mol oranı 3,60 ve 4,80 koşullarında elde edilen örneklerde yapılan yapılan 

tane boyutu analiz sonuçları Şekil 4.13.’te, elektron mikroskop görüntüleri Şekil 

4.14.‘te, suda çözünürlük (%2 ağırlık/hacim oranında) ve yığın yoğunluğu analiz 

sonuçları da Çizelge 4.7.’de verilmiştir. 
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Şekil 4.13. Örneklerin Laser Tane Boyu Dağılımları  
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Şekil 4.13.’ten anlaşılacağı gibi B/Mg mol oranının 3,60 olduğu koşulda 

sentezlenen ürünün %80’i 10 ve tümü 80 µm’nin altındadır. B/Mg mol oranının 

4,80 olduğu koşulda sentezlenen ürünün ise %80’i 8 ve tümü 30 µm’nin altındadır. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 4.14. Örneklerin Elerktron Mikroskop Görüntüleri 
 

B/Mg mol oranı=3,60 

B/Mg mol oranı =4,80 
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Çizelge 4.7. Örneklerin Çözünürlük ve Yığın Yoğunluğu Değerleri  
Mol Oranı 

(B/Mg) 
Çözünürlük 

(%) 
Gevşek Yığın Yoğunluğu 

(g/cm3) 
Sıkı Yığın Yoğunluğu 

(g/cm3) 

3,60 36,4 0,10 0,16 

4,80 44,8 0,18 0,25 

 

B/Mg mol oranının 3,60 olduğu koşulda sentezlenen ürünün sudaki çözünürlüğü 

ve yığın yoğunluğu değerleri daha düşük olurken, B/Mg mol oranının 4,80 olduğu 

koşulda sentezlenen ürünün sudaki çözünürlüğü ve yığın yoğunluğu değerleri 

daha yüksek olmaktadır. 
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5. SONUÇLAR VE DEĞERLENDİRME 
Tepkime 6 dikkate alınarak yapılan bu çalışmada başlangıç maddelerini çözelti 

fazında tutabilmek için tepkime yaklaşık 90ºC sıcaklıkta başlatılmıştır. Tepkimeye 

B/Mg mol oranının etkisi belirlemek için 2 ile 8 gibi oldukça geniş ve stokiyometrik 

olarak MgO·B2O3 ve MgO·4B2O3 bileşimlerinde ürünlerin oluşabileceği               

mol aralığında çalışılmıştır. Bu mol aralığında oluşan bileşiklerin                     

MgO·0,80-1,27B2O3·2,21-3,45H2O kimyasal bileşiminde ve tümünün amorf yapıda 

oldukları anlaşılmıştır.  

 

Normal olarak 90ºC sıcaklıkta 15 dakika karıştırma ve su banyosunda oda 

sıcaklığında bir saat süreyle çöktürülerek yapılan ve çalışma pH aralığı 8,0-9,5 

olan bu deneylerde elde edilen bileşiklerin yaklaşık kompozisyonları dikkate 

alındığında, stokiyometrik olarak sodyum tetraborat dekahidrat veya magnezyum 

sülfat heptahidrat’ın fazla olduğu koşullarda elde edilen çökeltilerde magnezyum, 

bor ve sodyum miktarlarında önemli değişmeler olmadığı görülmektedir. Ayrıca, 

ürünlerin XRD desenlerinde safsızlık olarak oluşan herhangi bir kristalin faz da 

gözlenmemiştir. Söz konusu çalışma aralığında en yüksek toplam katı verimi 

değerlerine 3,60 ve 4,80 mol oranlarında ulaşılarak sırasıyla %23,81 ve %32,51 

değerleri elde edilmiştir. Verim değerlerinin düşük olmasının en önemli nedeni ise  

tepkime ürünlerinin sudaki çözünürlüklerinin oldukça yüksek (Çizelge 4.7.) 

olmasıdır. 

 

Tepkime üzerinde ortam pH’ı önemli olmakta ve NaOH kullanılarak pH değeri 

9,80’nin üzerine çıkartılması durumunda (B/Mg mol oranı: 3,60) elde edilen 

çökeltilerin bor içerikleri azalırken sodyum ve özellikle de magnezyum içeriklerinde 

önemli artışlar olmaktadır. Yüksek pH değerleri Mg(OH)2 çökelmesi için uygun 

ortam yaratmakla birlikte (Zhihong et al., 2002b) XRD desenleri yeni bir kristalin 

faz oluşumunu göstermemektedir. Ancak, XRD desenlerinde 2θ=10º bölgesindeki 

karakteristik pik şiddetindeki artışları (Şekil 4.6.) amorf özellikte magnezyum 

hidroksit oluşumu ile açıklamak mümkündür. Sodyum miktarlarındaki artışın 

nedeni ise, yine amorf karakterde veya az miktarda oluştuğu için gözlenemeyen 

sodyum borat bileşiklerinin çökelmesi olasılığından kaynaklandığı 

düşünülmektedir. 
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Çökeltinin elde edilmesinde çöktürme süresi oldukça önemli olmaktadır.  Sürenin 

bir saaaten 48 saate çıkarılması durumunda ürün ve ürünlerdeki sodyum 

miktarlarında artışlar olmaktadır. Sodyum miktarı artışına bağlı olarak çökelti 

miktarındaki artışların sürenin uzamasına bağlı olarak Na2B4O7ּ5H2O 

kristallenmesinden kaynaklanmakta ve bu durum XRD deseninde çok açık olarak 

görülebilmektedir (Şekil 4.9.). 

 

B/Mg mol oranı 3,60 ve 4,80 koşullarındaki tepkimeler normal olarak 

gerçekleştirildikten sonra çöktürmenin daha uzun bir sürede (4 saat) ve daha 

düşük sıcaklıkta (5ºC) yapılması durumlarında ürün miktarlarında önemli artışlar 

olmakta ve toplam verimler sırasıyla %30,32 ve %39,36 değerlerine 

yükselmektedir. XRD analizleri herhangi bir kristalin faz oluştuğunu 

göstermemekte, ürünlerin sodyum ve magnezyum içeriklerinde artışlar olmadığı 

için de amorf sodyum borat ve/veya magnezyum hidroksit bileşikleri oluşmadığı 

anlaşılmaktadır. Bu nedenle, çöktürme işleminin soğukta yapılmasının tepkime 

verimini artırmada önemli bir katkı sağlayacağı açıktır.  

 

Çöktürme sonucunda elde edilen çökeltiler, suda çok çözünür oldukları için 

filtrasyon sırasında önemli oranlarda ürün kaybına neden olduğu için su ile yıkama 

yapılamamıştır. 3,60 ve 4,80 B/Mg mol oranlarında hazırlanan örnekler filtrasyon 

sırasında mutlak etanol, aseton ve dietil eter ile yıkanmışlardır. Bu yıkama 

çözeltileri sodyumu uzaklaştırmada etkili olmamakta, aseton ve dietil eterle 

yıkamada ise magnezyum değerleri azalmaktadır. Benzer bileşiklerin filtrasyonu 

sırasında yıkama amacıyla hem etanol hem de eter kullanılması yoluna gidildiği 

gibi (Zhihong and Mancheng, 2003) yıkama işleminin tek bir yıkama çözeltisi ile 

etkili olarak yapılamayacağını söylemek mümkündür.  

 

B/Mg mol oranı 3,60 olan koşulda sentezlenen ürün üzerinde yapılan kızdırma 

kaybı deneyinden örnekte %29,80’lik bir ağırlık azalmasının olduğu görülmektedir. 

TG analizinde 600ºC sıcaklığa kadar %24,00 dolayında bir ağırlık azalması olduğu 

görülmektedir. Bu bilgiler doğrultusunda örneklerdeki sodyum, bor ve az miktarda 

suyun,  600ºC’nin üzerindeki sıcaklıklarda uzaklaşma eğiliminde olma olasılığı 

bulunmaktadır.  
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Sonuç olarak,  magnezyum sülfat ve boraks dekahidrat sulu ortamda 3,60 ve 4,80 

B/Mg mol oranlarında sırasıyla 8,40 ve 9,00 doğal pH değerlerinde etkileştirilerek  

0,07Na2OּMgOּ1,27B2O3ּ3,51H2O ve 0,03Na2OּMgOּ1,14B2O3ּ2,79H2O 

bileşiminde amorf ürünler elde edilebilmektedir. Mevcut verilerle bu ürünlerdeki 

sodyumun bünyede mi yoksa safsızlık olarak mı bulunduğunu söylemek mümkün 

değildir. Sentezlenen bileşiklerin sudaki çözünürlükleri oldukça yüksek olduğu için 

sulu ortam koşullarında yüksek verimlerle elde edilememektedirler. Hem tepkime 

ana ürünü hem de yan ürünlerin sıcaklık, süre, ortam pH’ından çok etkilenmeleri 

ve suda çözünürlük özelliklerinden ötürü, aynı koşullarda bile, tekrarlanabilir 

sonuçlar elde edilmesi mümkün olamamaktadır. Bu kararsızlıklar Yongzhong et al. 

(2000) tarafından yapılan çalışmada karşılaşılan zorluklarla benzerlikler 

göstermektedir. 

 

Ürünler oldukça ince tane boyunda olup, B/Mg mol oranının 3,60 olduğu koşulda 

sentezlenen ürünün tümü 80 µm’nin, B/Mg mol oranının 4,80 olduğu koşulda 

sentezlenen ürünün ise tümü 30 µm’nin altındadır. Ürünlerin gevşek yığın 

yoğunlukları 0,10-0,18 g/cm3 , sıkı yığın yoğunlukları ise 0,16-0,25 g/cm3 değerleri 

arasında değişmektedir. 
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