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OZET

ENDUSTRIYEL BOR ATIKLARINDAN BORUN GERi KAZANIMI VE
NANOBOROKSIT ELDESI
YUKSEK LiSANS TEZi
ANIL KARAAGAC
BALIKESIR UNIVERSITESI FEN BILIMLERI ENSTITUSU

KiMYA ANABILIM DALI

(TEZ DANISMANI: PROF. DR.MEHMET DOGAN)

BALIKESIR, ARALIK - 2015

Calismanin amact bor tesisi atiklarindan borun geri kazanilarak bor
mineralleri ve/veya bilesiklerini katma degeri yiiksek nanoteknolojik endiistriyel
ve teknolojik iriinlere doniistiirerek ileri teknoloji gerektiren sektorlerde
kullanimin1 yayginlastirmak; tilkenin ekonomik kalkinmasina ve refah diizeyine
katki yapmaktir. Bu kapsamda slam halinde temin edilen bor atig1 kurutuldu,
ogutiildi, stlfiirik asitte ¢oziildi, 1sitilip-sogutularak kristallendirildi ve bdylece
borik asit elde edildi. Borik asitin 280 °C’de 10 saat kalsine edilmesiyle boroksit
ve boroksidin farkli 6rnek/bilye oranlarinda, farkli siirelerde ve farkli 6gtlitme
hizlarinda o6giitiilmesiyle de nano-boroksit elde edildi. Nano-boroksite yeni
kullanim alanlar1 kazandirmak igin eritme yontemine gore nano-boroksit/naylon-6
nanokompozitleri sentezlendi. Atigi, borik asiti, boroksidi, nano-boroksidi ve
nanokompozitleri karakterize etmek icin X-isinlart kirmimi (XRD), gegirimli
elektron mikroskobu (TEM), atomik kuvvet mikroskobu (AFM), taramali elektron
mikroskobu (SEM), Brunauer-Emmett-Teller (BET) yontemi, fourier transform
infrared-attenuated total reflectance spektroskopisi (FTIR-ATR), diferansiyel
termal analiz/termogravimetri (DTA/TG), diferansiyel taramali kalorimetre (DSC)
ve optik temas agis1 cihazlari kullanildi. XRD, TEM ve AFM analizlerinden nano-
boroksidin sentezlendigi ve DSC o6lgiimlerinden de nano-boroksidin naylon 6’ nin
cams1 gegis sicakligini iyilestirmek igin kullanilabilecegi belirlendi.

ANAHTAR KELIMELER: Nano-boroksit, oglitme, karakterizasyon,
nanokompozit.



ABSTRACT

RECOVERY OF BORON FROM INDUSTRIAL BORON WASTES AND
NANO-BOROXIDE PRODUCTION
MSC THESIS
ANIL KARAAGAC
BALIKESIR UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE
CHEMISTRY

(SUPERVISOR: PROF. DR. MEHMET DOGAN )
BALIKESIR, DECEMBER 2015

The aim of this study is that boron was won back from boron plant waste,
boron compunds and/or minerals were converted high value-added industrial and
technological products to promote the use of nanotechnology in the sectors that
require advanced technology, it was to contribute to the country's economic
development and prosperity. In this context, boron waste obtained as slamp was
dried, grinded, dissolved in sulfuric acid, crystallizated with heating and cooling,
and thus obtained boric acid. Boron oxide was obtained by calcination process at
280 °C for 10 hours from boric acid. Then, nano-boron oxide was obtained by
milling at different sample/bill ratios, times and grinding speeds of boron oxide.
To win new using ares to nano-boron oxide, nano-boron oxide/naylon
nanocomposites areas was prepared according to melting method. Waste, boric
acid, boron oxide, nano-boron oxide and nanocomposites were characterized
using X-ray diffraction (XRD), transmission electron microscopy (TEM), atomic
force microscopy (AFM), scanning electron microscopy (SEM), Brunauer-
Emmett-Teller ( BET) method, Fourier transform infrared-attenuated total
reflectance spectroscopy (FTIR-ATR), differential thermal
analysis/thermogravimetry (DTA / TGA), differential scanning calorimetry (DSC)
and optical contact angle devices. XRD, TEM and AFM results showed that boron
oxide was in the nano-size. From DSC analysis, nano-boron oxide can use to
improve the glass transition temperature of nylon.

KEYWORDS: Nano-boronoxide, grinding, characterization,
nanocomposite
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1. GIRIS

Bor, Tiirkiye’nin sahip oldugu ¢ok 6nemli endiistriyel ham maddelerinden
biridir. Ulkemiz, hem bor minerallerinin sahip oldugu rezerv biiyiikliigii, niteligi ve
cesitliligi acisindan, hem de isletme maliyeti ve tendr avantajlari ile diinyada birinci

siradadir.

Biitiin sanayi dallarinda genis bir kullanim alani olan ve yer kabugunun
yapisinda % 0,001 oraninda bulunan bora dogada serbest halde rastlanmamaktadir
[1]. Dogada mineral halde bulunan bor genellikle, Na, Ca, Mg gibi alkali ve toprak
alkali metallerle birlesmis hidratli boratlardir [2, 3]. Bu degerli minerallerden bor
konsantresi tiretimi {ilkemizde Eti Holding Bor A. S.'ye ait Kiitahya-Emet, Eskisehir-
Kirka, Balikesir-Bigadi¢ ve Bursa-Kestelek isletmelerinde gergeklestirilmektedir. Bu
tesislerde konsantre bor iretimi, killi malzemenin uzaklastirilmas: esasina

dayanmaktadir [4].

Diinya bor iiriinlerinin iiretiminde onemli 6l¢iide s6z sahibi olan Tiirkiye’de
bor konsantresi iiretiminde kullanilan kirma, yikama, simiflandirma ve triyaj gibi
zenginlestirme islemlerinin ardindan ince boyuttaki (0-5 mm), % 15-20 B,O3 tenorlii
cevherler atik barajina gonderilmektedirler [5, 6]. Bu atiklar her gegen giin artmakta
ve dogal g¢evre bu gibi endiistriyel atiklardan zarar goérmektedir. Bu atiklarin
degerlendirilmesi, hem dogal kaynaklarin maksimum diizeyde kullanilmas1 ve

stoklanmas1 hem de gevre agisindan 6nem arz etmektedir [5].

11 Borun Tarihgesi

IIk kez 4000 bin yil dnce ortaya ¢ciktifi bilinen bor, insanoglu tarafindan
yiizyillar boyu c¢esitli alanlarda kullanilmistir. Cinliler 2800 yi1l 6nce porselen
cilalamada kullanirken, Eski Misir ve Romalilar mumyalamada, arena temizligi ve
yara tedavisinde kullanmislardir 13. ve 18. ylizyillar arasinda Tibet’ten Avrupa’ya
yayilan bor, borik asitin elde edilmesiyle ilag yapiminda, cam, seramik gibi bir¢ok

alanda kendine yer edinmistir [7].



Bor, ayr1 bir element olarak ilk defa 1808’de Fransa’da Gay-Lussac ile Baron
Louis Thenard ve bagimsiz olarak Ingiliz kimyaci Sir Humpry Davy tarafindan
bulunmustur. 1892 yilinda ise H. Moissan bor trioksiti, magnezyum ile indirgeyerek
% 95-98 saflikta bor elde etmistir [5].

1828 yilinda Franceska Lardoret tarafindan Italya’da Tuscany yakinlarindaki
sicak su kaynaklarinda borik asit varligma rastlanmstir [5]. italya’nin ardindan Sili,
Nevada ve Kaliforniya’da ¢ikan 6nemli bor yataklariyla birlikte ABD, diinya bor
gereksinimini karsilayan 6nemli bir bolge haline gelmistir. Bor, lilkemizde 13. ve 14.
yiizyillarda Romalilarin, Balikesir ili Susurluk ilgesinde Sultan Cayir1 kasabasinda
Pandermit mineralini bulup islemesi ile baslamis ve 1800’li yillarda Fransizlar
tarafindan {retimi devam etmistir. 1927’ye gelindiginde 624 yabanci sirket
tilkemizde bor arama ve isletme hakkina sahipken 1944 yilinda yabanci sermayenin
bir kism1 kamulastirilmis ve Tiirkiye %71°lik bor rezervlerine sahip olan bor

yataklarini kendisi isletmeye baslamistir [8].
1.2 Borun Olusumu

Bor yataklar1 ¢ogunlukla gen¢ volkanik olusumlarin hakim oldugu ve az
yagis alan bolgelerde meydana gelir. Bor yataginin olusabilmesi i¢in bdlgenin bor
ithtiva eden jeolojik yapisinin, sicak su kaynaklarinin yukari dogru hareketine izin
vermesi gerekir [7]. Bunun yami sira kayaglarda fiziksel ve kimyasal etkenler
sayesinde borik asit serbest hale gelir. Pegmatitik ve metamorfik olarak olusan,
Ozellikle Turmalin ve benzeri minerallerin igerdikleri borun ayrismasi halinde
dogaya kiitlece % 9-l11 oraninda B,0O; kazandirabilmektedir. Bunlarin diginda
biinyesinde Onemli miktarda bor ihtiva eden bitkilerin c¢iirlimesi veya Kitin
yapilarinda bor bulunan hayvanlarin 6lmesi ile az miktarda da olsa bor dogaya karigir

[9]. Borun dogada dagilimi Tablo 1.1°de gosterilmistir.



Tablo 1.1: Borun dogada ki dagilimi [3].

Dogada bulundugu yer Agirlikca (%)
Yer kabugu 1x107
Kayalar 1x10™
Asidik kayalar 1,5x10°
Toprakta 1,2x10%
Granit 1x107
Denizsel kil (1-10)x1072
Deniz kaynakli demir cevheri 5x1072
Demir cevheri 5x107
Kireg tast 5x10*
Gok tasi 3x10™
Deniz suyu 1,5x10%
Tuz kaynaklari (3-20)x10°3
Yanardag atik suyu (60-400)x10°
Petrol kaynagi (1-60)x10
Denizsel bitkiler 1,5x10
Deniz canlilar (3-400)x10™
Cavdar, bugday, yulaf (0,6-3,6)x10™

1.3  Bor

Yer kabugunda 51. yaygin element olan borun atom agirligi 10,8 g/mol olup
periyodik cetvelin 5. elementidir. B'® ve B! olmak iizere iki kararli izotopa sahiptir.
Bor elementinin erime sicakligi 2300 ve kaynama sicakligi ise 4000 °C’dir. Oksijen
ile reaksiyon verme istegi oldukca yiiksek oldugundan, kullanigli elementlerden
biridir [3,10].

Bor periyodik tabloda gecis metalleri grubunda yer almasina ragmen metalik
ozellikleri zayiftir. Oda kosullarinda elektrigi az ileten borun, 1sitildik¢a iletkenligi
artar. Bu bir ametal 6zelligi oldugundan periyodik tabloda IIIA grubundaki tek
ametaldir. Dogada sodyum, magnezyum, kalsiyum elementleri ile hidratl bilesikler
halinde bulunan borun, yapilan analitik 6l¢iimlerle 230 kadar mineralin yapisinda yer

aldig1 bulunmustur [3, 11].

Bor mineralleri, yapilarinda yiiksek oranlarda B;Os; bulunduran dogal

bilesiklerdir. Mineralin yapisindaki B,O3; oram1 ne kadar fazla ise cevherin
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islenebilirligi ve ticari degeri o kadar fazlalasir. Ulkemizde ve diinyada ticari Sneme

sahip bor mineralleri Tablo 1.2’de verilmistir.

Tablo 1.2: Ticari 6neme sahip bor mineralleri

Mineral Kimyasal Formiilii % B % B,0;
Tinkal (Boraks) Na,0.B,03.10H,0 11,4 36,5
Kolemanit 2Ca0.3B,05.5H,0 15,7 50,8
Uleksit Na,0.2Ca0sB,05.16H,0 13,3 42,9
Kernit (Razorit) Na,0.2B,05.4H,0 15,8 50,9
Pandermit 4Ca0.5B,0;.7H,0 15,4 49,8
Borasit 5Mg0.MgCl,.7B,04 19,3 62,2
Borik asit B,03.3H,0 17,5 56,4

Borat, Tiirkiye’nin yani sira Rusya, Kazakistan, Arjantin, Cin, Peru, Sili ve
Amerika Birlesik Devletleri’nde de iiretilmektedir. Bor minerallerinin islenebilirligi
ve kullanim verimliligi, igcerdigi boroksit miktar1 ile dogru orantilidir. Tablo 1.3’de

tilkelerin bor rezervleri ve ihtiva ettikleri boroksit miktarlar1 verilmistir [2,11].

Tablo 1.3: Bor rezervlerine sahip iilkeler ve sahip olduklari bor miktarlari

Ulke Toplam rezerv Toplam rezerv (% B,05)
(Bin ton B,0,)
Tiirkiye 885.000 71,3
A.B.D. 80.000 6,5
Rusya 35.000 2,8
Cin 47.000 3,8
Arjantin 9.000 0,7
Bolivya 19.000 15
Sili 41.000 3,3
Peru 22.000 1,8
Kazakistan 102.000 8,2
[ran 1.000 0,1
TOPLAM 1.241.000 100




1.4 Borik Asit

Borik asit tiim bor cevherlerinden elde edilebilen zayif bir asit tiiriidiir. Ozgiil
agirhigr 1,435 g/L olan bilesigin (H3(BO)3), % 43’linlin su olmasi nedeniyle bor
kaynagi olarak kullanilabilir. Susuz borik asit olarak ifade edilen boroksit, borik
asitin dehidrasyonuyla elde edilir [2]. Hemen hemen tim borat tiirlerinin sulu
cozeltilerinin asitle muamelesiyle ortoborik asit yumusak ve beyaz kristaller halinde
¢okerek olusur [3]. Oda kosullarinda sudaki ¢oziintirligii diisiik olmasina ragmen,
sicaklik arttiginda ¢oziiniirliigli 6nemli oranda artmaktadir. Bu nedenle endiistride
borik asidi kristallendirmek i¢in doygun ¢ozeltiyi 80°ClIden 40°Cllye sogutmak
yeterlidir.

(1.2)
1.4.1 Borik Asit Uretimi

Borik asit ¢ogunlukla inorganik bir boratla siilfiirik asidin reaksiyonu ile
tiretilir. A.B.D’de sodyum boratlar kullanilirken, Avrupa da ise genellikle kalsiyum
boratlar kullanilmaktadir. Tiirkiye’de ise bu amagla hem kolemanit hem de tinkal
kullanilmaktadir. Graniil boraks veya boraks ¢ozeltisiyle siilfiirik asit reaksiyona

girerse birebir tepkime gerceklesir.

(1.2)
1.4.2 Borik Asitin Kullanim Alanlari

Borik asit farkli alanlarda olduk¢a genis bir kullanim alanina sahiptir. Borik
asit bir¢ok eriyik tiretiminde, tekstil, fiber glas, optik, borisilika rezistans, seramik ve
porselen de kullanilmaktadir. Bircok bor bilesigi direkt olarak borik asitten
iiretilmektedir. Bunlar sentetik inorganik bor tuzlari, bor fosfatlar, floro boratlar, bor
trihalitler, bor esterleri, bor karpit ve ferro bor gibi metal alagimlaridir. Inorganik
boratlar genellikle iyi bir yanmay1 geciktiricidirler [13]. Borik asit yalniz veya bir
sodyum bilesigi ile karistirildiginda seliilozik materyaller i¢in iyi bir ates
geciktiricidir. Borik asit islendiginde endiistride olduk¢a genis kullanim alanlarina

sahip olur. Borik asit ve bor tuzlari;



e Seramik, cam ve porselen tiretiminde,

e Deri,
e Hal,
e Kozmetik,

e Fotograf kimyasallarin {iretiminde,
e Atese dayanikli kumaslarin yapiminda,

e Fiber glas ve optik gibi birgok endiistriyel alanda kullanilmaktadir [11, 14].
1.5  Boroksit (B2O3)

Bor mineralleri, biinyelerinde degisik oranlarda boroksit (B;O3) iceren
mineraller olup, diinyada bor elementi igeren yiizlerce mineral bulunmasina ragmen
bor mineralleri arasinda ticari 6neme sahip olanlar1 ¢ok azdir. Ticari 6nemi bulunan
bor minerallerinin degerleri icerdikleri B;O;3; ile dogru orantilidir. Giiniimiizde
sanayinin pek ¢ok dalinda ham, rafine ve 6zel bor {irlinleri kullanilmaktadir. Cilinkii
bor elementi kendine 6zgli 6zelliklerinden dolay1r ¢ok sayida bilesik veya alasim
olusturabilmektedir. Cevher zenginlestirme yontemiyle ham bor; ham borun fiziksel
ve kimyasal islemlerden gecirilmesiyle rafine bor iiriinleri elde edilmektedir. Ozel

bor tiriinleri ise ham bor ya da rafine bor iiriinlerinden elde edilmektedir [15].

Molekiil agirlign 69,62 g/mol olan boroksit, tek ticari dnemi olan oksittir.
Diborantrioksit, borik anhidriir ya da susuz borik asit olarak da bilinir. B,O3 normal
olarak camsi halde bulunur. Cams: form renksiz, sert, kaba cama benzer bir katidir.
Bu renksiz camsi kati 4 Mohs sertligine sahiptir ve ylikselen sicakliklarda borik
asidin dehidrasyonuyla hazirlanir. Oda sicakliginda biraz hidroskopiktir. Boroksit iki
kristal formda bulunur. B;O3’iin en yaygimn kristal sekli hekzagonal veya alfa-
formudur. Uygun basmgta 200-250 °C’de kristalize olur. Daha az goriilen
monoklinik beta- formu ise 4000 MPa’da ve 600 °C’de kristallenir [16].

Diinyada bor minerali ve bilesiklerini tiikketen sanayi dallarin1 toplam boroksit
(B203) tonaji bazinda asagidaki gibi siralamak miimkiindiir:
e Cam sanayi,
e Seramik sanayi,

e Temizleme ve beyazlatma sanayi,



e Yanmay1 Onleyici maddeler,
e Tarim,

e Metaliirji,

e Niikleer uygulamalar,

e Yakit,

e Diger kullanim alanlar1
1.5.1 Boroksit Uretimi

Saflik derecesi yiiksek B,O3; (% 99), islenmis borik asitin eritilmesi ile
olusturulur. Bunun yani sira amonyum pentaboratin (NH4Bs0g.4H,0) termal
bozunmasiyla da olusur (500-900 °C). Baslama maddesine gore dort ydntemle

boroksit liretimi gergeklestirilmektedir. Bunlar;

1. Borik asidin eritilmesi ile veya vakum altinda 425 K’den diisiik sicakliklarda
borik asitten boroksit tiretimi,

2. Metal boratlardan % 93 — 94 saflikta boroksit tiretimi,

3. Borun oksijen ile dogrudan reaksiyonuyla boroksit iiretimi,

4. Amonyum pentaborat oktahidratin kalsinasyonuyla boroksit tiretimidir [11].

1.5.2 Bor Atiklarinin Degerlendirilmesi ve Cevreye Olan Etkileri

Bor iiriinlerinin dogaya olumsuz etkileri diger sanayi iiriinlerine oranla ¢ok
daha diisiiktiir [5]. Hatta bor iriinlerinin ¢evreye, insan ve hayvan sagligina olumlu
etkiler yaptig literatiirde gozlenmistir. Yine de islenen cevherin atiklari, atik sularin
olusturdugu bor atiklar1 ve kimyasal bor atiklar giin gegtikge artmaktadir, bu nedenle
bu atiklarin, gelismis iilkelerde oldugu gibi iilkemizde de depolanmasi saglanmali, bu
miimkiin olmuyorsa atifin imhasi gerceklestirilmelidir. Ulkemizde her yil bor
mineralleri iiretimiyle 600.000 ton atik ortaya ¢ikmaktadir. Bu atiklarin

degerlendirmesiyle;

e Atiklarin atildig1 goletler veya alanlar igin isletmeler para 6demez ve maliyet
en aza indirilir,

e (Cevreye olan duyarlilik arttirilip kirlilik 6nlenir,



e Atiklarin hammadde olarak kullanilmasiyla iiretilen yeni {riin ile {lke

ekonomisine katki saglanir.

Atiklarin degerlendirilerek dogaya geri doniisiimiiniin saglanmasi1 cevher ve atik

zenginlestirme yontemleriyle miimkiin olmaktadir [4,5, 17, 18 ].
1.6 Cevher Zenginlestirme Yontemleri

Cevherlerin  zenginlestirilmesi i¢in mineralin kimyasal ve mekanik
Ozelliklerinden yararlanilir. Mineralin kirilganlhigi, manyetik duyarliligi, sertligi,
rengi, parlakligi, yiizey oOzellikleri zenginlestirmek icin kullanilacak yOntemin
seciminde yardimci olur. Sekil 1.1°de cevher ve/veya minerali zenginlestirilmesi i¢in

uygulanabilecek yontemler gosterilmistir.

Cevher

zenginlestirme
yontemleri

f T r L
E?Egsgglﬁz;e Gravite ile Manyetik Elektrostatik Kimyasal Flotasyon
ve ayiklama zenginlestirme ayirma ayirma zenginlestirme yontemi

Sekil 1.1: Cevher zenginlestirme yontemleri
1.6.1 Boyuta Gore Siniflandirma ve Ayiklama (Triaj)

Her mineralin kendine 06zgli dayaniklilik, dilinim ve 1sil iletkenligi
oldugundan cevheri olusturan fakli minerallerin boyut kiigiiltme islemlerinde bu
ozelliklerinden faydalanilir. Bu islemler sirasinda bazi mineraller iri kalirken bazilari

daha ufak boyutlara ayrilir ve bu sayede cevher 6nemli 6l¢iide zenginlestirilir [7].
1.6.2 Gravite ile Zenginlestirme

Cevheri olusturan farkli minerallerin 0zgiill agirhik farkliliklarindan
yararlanilarak akigskan ortam hareketi sayesinde birbirlerinden ayrilmalariyla

gerceklesen bir zenginlestirme yontemidir. Bu yontem digerlerine gore daha



ekonomik oldugundan daha ¢ok tercih edilmektedir. Ayrica bu yontemde mineralin
sekli, tanecik biylikliigii ve ortam viskozitesi zenginlestirmeyi Onemli Olgiide
etkileyen parametrelerdendir. Uygulama alani oldukga genis olan bu yontemle krom,

komiir, sahil kumlari, manganez, barit gibi mineraller zenginlestirilebilmektedir [19,
20].

1.6.3 Manyetik Ayirma

Minerallerin manyetik duyarliliklart kullanilarak yapilan ayirma yontemidir.
Mineraller islem sonunda zenginlestirilebilir olarak  paramanyetik  ve
zenginlestirilemeyenler olarak diamanyetik olarak siniflandirilirlar [7]. Yontemde
manyetik ayristiricilar kuru ve yas olarak iki gruba ayrilir. Yas ayristiricilar yalniz
ince ve manyetik taneciklerin ayrilmasinda kullanilirken kuru ayristiricilar manyetik
duyarliligt az ve 5 cm iriliginden 0,15 mm inceligine kadar degisen taneciklerin

manyetik ayriminda kullanilmaktadir [19].
1.6.4 Elektrostatik Ayirma

Cevheri  olusturan minerallerin iletkenlik farkindan  yararlanilarak
gerceklestirilen bir ayirma yontemidir. Minerallere farkli siddette ve yiiksek gerilim
altinda elektrik yiikii kazandirilir ve bu sayede baska maddeler tarafindan itilip
cekilir hale gelirler [7]. Elektrostatik ayirma diger yotemler arasinda en az kullanilan
yontemdir. Uygulamada cevherin kuru, hatta (60-120 OC) isitilmis  olmasi

zenginlestirmeyi arttiran etmenlerdendir [19].
1.6.5 Kimyasal Zenginlestirme

Minerallerin kimyasal islemlere maruz birakilarak zenginlestirilmesidir. Bu
yontem 20.yy’in baglarinda altin ve giimiislin siyaniir ile ¢dzlindiiriilmesiyle
baslatilmistir. Mineralin ¢6zdiiriilmesinin yani sira siizdiiriilerek, karistirilarak ve 1sil
islemlere maruz birakilip kimyasal degisimi saglanarak zenginlestirilmesi
gerceklestirilir [7]. Kimyasal metodlar gelisen teknolojiyle birlikte daha umut verici
olsa da diger yontemlere kiyasla ekonomik degildirler [21].



1.6.6 Flotasyon Yontemi ile Zenginlestirme

En cok kullanilan zenginlestirme yontemi olan flotasyon, mineralleri uygun
reaktiflerle muamele ettikten sonra minerallerin yiizey ve ara yiizey 6zelliklerinden
yararlanarak faydali minerallerin faydasiz minerallerden ayirilmasidir [7]. Calisma
prensibi temelde piilp icerisinde gaz kabarciklarinin olusturulmasi ve hidrofobik
tanelerin olusturulan gaz kabarciklarina yapisarak yilizeye tasinmasi esasina dayanir
[22]. Gida, kimya, madencilik gibi ¢esitli alanlarda kullanilan farkli flotasyon

yontemleri vardir. Yontemin uygulanmasinda,;

e Cevher maksimum 0,2 - 0,5 mm boyutunda 6giitiilir,

e Kiitlece %15-35 mineral ilave ederek sulandirilir,

e Bir veya birkag ¢esit inorganik kontrol reaktifi az miktarda ilave edilir,

e Mineral yiizeyini kaplayarak kopiige yapismasini saglayacak toplayici
(kolektor) reaktif ilave edilir,

e Hava kabarcigi olusturan reaktif ilave edilir,

e Karistirma yolu ile veya basingli hava sevki ile kopiigiin olusturulmasi
gerceklestirilir,

e Mineral tastyan kopiik zonu ile, kopiige yapismayan mineralleri bulunduran
pilbiin birbirinden ayrilmasi ile cevher faydali ve faydasiz minerallerden

ayristirilarak zenginlestirilir [19 ,20 ,23 .
1.7 Nano Teknoloji

Nano teknolojinin kesfedilmesi, gelisimi ve toplumsal bir 6nem kazanmasi ile
birlikte nano bilim ve nano teknolojiye yonelik cesitli tanimlar yapilmaya
baglanmistir. Nano bilim, “Malzemelerin atomik, molekiiler ve makro molekiiler
boyutta manipiilasyonu ve fenomenleri hakkinda yapilan c¢aligma” olarak
tanimlanirken, nano teknoloji, nanometre (10°m) boyutundaki fiziksel, kimyasal,
biyolojik ve mekanik olaylarin anlagilmasi ile fonksiyonel materyellerin iiretimi,
cithazlarin ve islevsel sistemlerin gelistirilmesi esasina dayanir[60]. Adin1 Yunanca
da cilice anlamindaki ‘nanos’ kelimesinden alan nano teknoloji, bulundugumuz
yiizyilin 6nemli bilimsel alanlarindan biri olup, Ar-Ge calismalarinin biiylik bir

boliimiinii kapsar.
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Farkl1 disiplinlerin olusturdugu bir teknoloji alan1 olan nano teknoloji, son 10
yilda, malzeme bilimi, tip, mekanik, optik, plastik gibi bir ¢ok alanda kendine yer
edinmistir [24]. Malzeme bilimi ve kompozit alaninda 6nemli derece s6z sahibi olan
nano teknoloji bu ger¢evede gelistirilen ve gelistirilmekte olan malzemelerin atomik
ve molekiiler boyutlardan baslayarak yapilanmasi, geleneksel metotlar ile elde edilen
malzemelere oranla daha saglam ve hafif malzemelerin ortaya ¢ikmasmna olanak
tanir. Bu malzemeler, diisilk hata seviyeleri ve essiz dayaniklilik giicleri ile
gelismekte olan endiistriyel kompozit malzemeler igin devrimsel yenilikler getirir
[25].

1.7.1 Nanokompozitler

Siradan malzemelerde bulunmayan veya sinirli bulunan bir takim 6zellikleri
gelistirmek amaci ile birbiri igerisinde ¢6ziinemeyen farkli 6zelliklere sahip, en az iKi
bilesenden olusan malzemelerdir. Kompozit bilesenleri kimyasal olarak birbirlerini
etkilemezler ve tasarlanarak iretilirler. Bilesenlerinin atom boyutu 100 nanometre
altinda ise bu tir kompozitlere nanokompozit denir. Nanokompozitlerin ana
bilesenlerini matris ve dolgu malzemeleri olusturur. Dolgu malzemeleri kompozite
‘nano’ Ozelligini katan nanometre boyutlu bilesenlerden olusur [26]. Sekil 1.5°de

Kullanilan matriks tiirlerine gore nanokompozit ¢esitleri gosterilmistir.
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Sekil 1.2: Kullanilan matriks tiirlerine gére nanokompozit ¢esitleri

Nanokompozitlerin igerdikleri dolgu maddeleri %10’dan daha az olmasina
ragmen spesifik yilizey alani olusturarak kompozitin 1s1l dayanim, yanmazlik gibi

fiziksel ve mekanik 6zelliklerini iyilestirebilmektedir. Nano dolgu maddelerini;
1. Nano pargaciklar (silika, metal, organik/inorganik parcaciklar),
2. Tabakali materyaller (grafit, tabakali silikat, kil vb),

3. Lifli materyaller (nanolifler ve nanomateryaller) olarak tice

ayirabiliriz [11,26].
1.7.2 Nanotozlar

Nano teknolojinin temeli malzemeye nano boyut kazandirilmasina dayanir.
Bir malzemenin sahip oldugu o6zellikler, o malzemenin bir ya da daha fazla
boyutunun nanometre diizeyinde kiiclilmesiyle degismektedir; =zira boyutlar
nanometre Olgegine yaklastikca malzemenin fiziksel 6zellikleri kuantum mekanigi
kontroliine girmekte; elektron durumlarmin fazi ve enerji spektrumunun kesikli

yapist daha belirgin hale gelmektedir [27]. Nano boyuta diisen organik ve inorganik
12



malzemeler bir dizi benzersiz fiziksel ve kimyasal 6zellige sahiptirler. Malzeme
boyutu kiigiildiikge ¢alisma hizi ve hareketliligi artar. Bunun yani sira kimyasal
aktivitesi yiiksek atomlar yilizeye yakin hale geldiginden kullanim kapasitesi de artar
[25]. Bu tiir aktif nano yapilar giinlimiiz de kanser tedavisinde, nanosensor
tiretiminde, saglik, ilag, ingaat, endiistri gibi bircok alanda nano sistemler olusturarak

insan hayatini kolaylastirmaktadir [24].
1.7.2.1 Nanotozlarin Uretimi

Nanotozlarin ¢esitli alanlarda genis uygulamalar bulmasi sebebiyle bu
tozlarin iiretimi iizerinde pek ¢ok caligmalar yapilmaktadir. Bu ylizden nanotozlar ile
ilgili arastirmalar noktasinda bilim adamlar1 6zellikle nanotoz {iiretim teknikleri
yoniindeki ¢alismalara odaklanmistir. Nanotoz iiretim teknikleri geleneksel metotlar

ve stiperkritik akiskan nanotoz tiretimi seklinde iki ayr1 yontemle agiklanabilir.
1.7.2.1.1 Geleneksel Metotlar

Partikiil boyutu kiigiiltmede geleneksel metotlar §giitme, ezme, jet-Ogiitme,
¢igneme ve hava ile mikronize etme seklinde Ki teknikleri kapsar. Bu tekniklerin bazi
zorluklar1 ve sakincalar mevcuttur. Oncelikle tanecikler istenen tanecik boyutuna
indirgenemeyebilir. Ikinci zorluk ise tanecik boyutu kiiciiltiilecek olan materyalin
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri ile ilgilidir. Patlayicilar, kimyasal ara iiriinler ya da
ilaglar gibi bazi bilesenler sicakliga olduk¢a duyarlidir; bu tekniklerin fiziksel
etkilerinden dolay1 geleneksel metotlarla bu maddelerin tane boyutu kiictiiltiilemez.
Polimerler, boyalar ya da pigmentler gibi bazi maddeler ise yiiksek sicaklik ya da
basingta yumusama ya da yapigkan olma gibi fiziksel degradasyon 6zelliginden

dolay1 geleneksel metotlarla ogiitiilemezler.
1.7.2.2 Siiperkritik Akiskan Nanotoz Uretimi

Nanotoz iiretiminde en c¢ok kullanilan metotlar doygun c¢ozeltilerin hizla
basing giderimini kapsar. Bu teknik nanotoz formundaki ¢ozeltinin ¢okerek doygun
hale gelmesini saglar. Nanotoz iiretimindeki en yeni teknikler toksik olmayan, alev

almayan, ucuz ve kolay donistiiriilebilen karbondioksiti kullanir [28].
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1.7.2.3 Nanotozlarin Onemi ve Kullanim Alanlari

Nano yapilar bilimde ve teknolojide bu giine kadar miimkiin olmayacagi
diisiiniilen pek ¢ok seyi dngdrebilmis ve hatta yapilabilir kilmistir. Bugiin sanayide
ihtiyag duydugumuz pek cok ozelligi yigin malzemeler saglayamamaktadir. Oysa
nano boyutlara inildikge malzemelerin 6zellikleri ongoriilemez sekilde degismekte
boylelikle bu malzemeler ihtiyag duydugumuz pek ¢ok 6zelligi bize sunmaktadir.
Bundan dolay1 giiniimiizde boya sanayinden tibbi uygulamalara, uzay sanayinden

aritma sistemlerine kadar pek ¢cok konuda nanoparcaciklar kullanilmaktadir.
1.8  Karakterizasyon

Materyellerin makroskobik o6zellikleri, nano yapilarin tasarimi, sentezi ve
atomistik karakterizasyonunda 6nemli rol oynar. Nano materyellerin fiziksel ve
kimyasal oOzellikleri dogrudan kimyasal bilesimlerini, biyiikliigiinii ve hacmini
etkiler. Bu nedenle, maddelerin kendilerine 6zgili yapilar1 ve 6zelliklerini anlamaya
yonelik deneysel ve kuramsal yaklagimlar birlestirilerek entegre bir inceleme oldukga

Oonem tasgimaktadir. Bu amagla farkli karakterizasyon yontemlerinden faydalanilir

[29].
181 FTIR-ATR Analizi

Infrared spektroskopisi ¢ok cesitli organik [30], inorganik [31] ve biyolojik
[32, 33] orneklerin yapilarinin agiklanmasinda kullanilan ¢ok yonlii bir analitik
tekniktir. IR spektroskopisinin temeli 6rnek tarafindan dalga boyunun bir fonksiyonu
olarak absorplanan 15181 6l¢iilmesidir. IR dl¢timleri transmitans veya reflektans [34]
olarak yapilabilmektedir ve ilki daha yaygindir. IR 1518min dalga boyu aralig: 0,78-
1000 pm (12500-10 cm™ dalga sayisi)’dir. Bu aralik yakin (12500-4000 cm™), orta
(4000-100 cm™) ve uzak (100-10 cm™) infrared seklinde boliiniir. En ¢cok kullanilan
yakin ve orta IR bolgesidir. IR spektrumlar;

1. Bilesiklerin yapisindaki fonksiyonel gruplar ve,

2. 1ki bilesigin ayn: olup olmadiginin belirlenmesi hakkinda &nemli bilgiler
verir [38].
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1.8.2 Termal Gravimetrik Analizler

Bir maddeye kontrollii sicaklik programi uygulandiginda, maddenin ve/veya
reaksiyon iiriinlerinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin sicakligin fonksiyonu olarak
incelenmesi; ve tepkimede absorplanan veya agiga c¢ikan isinmn Olgiilmesi igin

kullanilan metotlarin hepsine termal analiz metotlar1 denir. Termal analiz yontemleri:

Termogravimetri (TG),

Diferansiyel termal analiz (DTA),

Diferansiyel taramali1 kalorimetri (DSC) ve

Simultane termal analiz (DTA/TG veya DTA/DSC) olarak ifade edilebilir.

> Wb

Termogravimetrik analiz yonteminde; kontrol edilen bir atmosferde,
programli olarak arttirilan sicaklik sonucunda analiz edilen numunenin kiitlesinde
meydana gelen azalmalar sicakligin ve zamanin bir fonksiyonu olarak incelenir.
Kiitlenin veya kiitle yilizdesinin zamana karst grafigi termogram veya termal
bozunma egrisi olarak adlandirilir. Termogravimetri i¢in kullanilan ¢agdas ticari
cihazlarda baslica su bilesenler bulunmaktadir: duyarh bir analitik terazi, firin, inert
gaz atmosferi temin etme sistemi, cihaz kontrolii ve veri degerlendirilmesi i¢in mikro
bilgisayar/mikro islemci. Bunlara ilaveten deney sirasinda, gaz atmosferini
degistirebilmek i¢in istege bagli temin edilen baska bir gaz silipiirme sistemi de

bulunabilmektedir.

Diferansiyel termal analiz dogal ve sentetik {iriinlerin bilesimlerini ve termal
Ozelliklerini tayin etmede yaygin olarak kullanilmaktadir. Diferansiyel termal analiz
saf silikatlar, killer, ferritler, seramikler, katalizorler ve camlar gibi inorganik
bilesiklerin termal Ozellikleri ile ilgili Ol¢limlerde de kullanilmaktadir. Bu
calismalardan flizyon desolvasyonu, su kaybetme, yiikseltgenme, indirgenme,
adsorpsiyon ve kati faz reaksiyonlar1 gibi olaylar hakkinda bilgi elde edilir.
Diferansiyel termal analizin en 6nemli bir kullanimi da, faz gegisleri ile ilgili
calismalarda faz diyagramlarimin olusturulmasidir. Diferansiyel termal analiz
yontemleri organik bilesiklerin erime, kaynama ve bozunma noktalarinin tayininde
basit ve dogru yontemlerdir. Bu yontemlerle elde edilen veriler kapiler tiipteki gibi

alisilagelmis yontemlerle elde edilenlere oranla daha giivenilir ve tekrarlanabilirdir
[36].
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1.8.3 X-Ismmi Kirinim Yoéntemi (XRD)

X-1s1m1 difraksiyon (XRD) spektroskopisi ultraviyole 1sindan daha kuvvetli
ancak gamma 1sinindan daha zayif enerjili 1s1n olan X-1sin1 kullanilarak yapilan bir
analiz yontemidir. Kristalin lizerine gonderilen X-iginlar1 elektronlar tarafindan
sogurulur ve elektronlar salinim yapmaya baglar. Salinan elektronlar bir X-1simi
kaynagi gibi davranarak her yone X-isin1 fotonlar1 sagar. Kristalin farkl
kisimlarindan sagilan bu fotonlar toplanarak olctiliir ve X-1511 siddetini olustururlar

[11,26].
1.8.4 BET Yiizey Alam

BET ylizey alani tayin cihazi, kat1 (toz) maddelerin ¢ok hizli, dogru ve hassas
olarak yiizey alan1 ve gozenek (por) boyut dagilimi bilgilerini elde etmeyi saglar.
Yiizey gozenekliligi, malzeme biliminde bir¢ok arastirmacinin ilgilendigi 6nemli bir
Ozelliktir. Analizler statik volumetrik metotla yada dengelenmis adsorpsiyon teknigi
ile analiz tlipli ve bos denge tiipii kullanilarak, adsorplayict azot gazi yardimiyla
Langmuir ve BET adsorpsiyon izotermine gore gergeklestirilir. Cihaz, numune
yiizeyini tek bir molekiiler tabakayla kaplamak icin gerekli gaz miktarin1 tayin
ederek yiizey alammi hesaplamakta ve sonucu, m?/g veya cm?/g cinsinden

vermektedir.
1.8.5 Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM)

Max Knoll ve Ernst Ruska tarafindan 1931 yilinca Almanya’da gelistirilen bu
cihaz 151n demetini 151k yerine kullanarak mikrometre () ve nanometre (nm)
Olcekli metaryellerin goriintiilenmesini ve karakterizasyonunu saglar [37]. Bilimsel
teorilerin gelistirilmesinde biyoloji ve tip alaninda 6nemli katkilarda bulunan TEM,
nanokompozit numunelerinde yapi, morfoloji ve uzay dagilimi hakkinda bilgi verir

[26]. Bunun yani1 sira TEM;

e Numune de fazlarin igeriginin ve tane boyutunun belirlenmesinde,
e Fiziksel deformasyonun kontroliinde,
e Mikron ve nano boyutta bir numunenin kimyasal yapisinin amorf veya

kristal yapida m1 oldugunun belirlenmesinde,
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e Birbirinden farkli yapida kristaller arasinda Ki etkilesmelerden

meydana gelen hatalarin seklinin belirlenmesinde kullanilir [38].
1.8.6 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Elektron ve iyon mikroskoplarinda 151k yerine elektron tabancalar1 kullanilir.
Elektrostatik ve elektromanyetik lensler sayesinde de metrenin milyonda Dbiri
boyutundaki pargaciklar1 goriintiileme imkani saglar. Bir taramali elektron
mikroskobu numune yiizeyinde bir goriintii olusturmak i¢in bir elektron demeti

yerine elektron dedektdrii ve bilgisayar bellegi kullanir.

Omek yiizeyine gonderilen elektronlarin bir kismi, numune yiizeyindeki
elektronlarin enerjilerini arttirarak sacilir, bir kismi1 da enerji transferine ugramaz.
Omek iizerine gonderilen biitin bu elektronlarm yansiyarak dedektorde
toplanmasiyla numunenin goriintii kontrastt ve topografik yapisi olusturulmaktadir
[39].

19 Literatiir Ozeti

Teknolojinin ve nano teknolojinin bilim ile yogruldugu son yillarda,
kullanilabilir popiilerlige sahip olan bor ve bor tiirevlerinin her alanda etkin s6z
sahibi oldugunu literatiir arastirmalarinda goriiyoruz. Bor bilesiklerinin en ¢ok
kullanilan iiyesi olan boroksitin nano boyuttaki caligmalar1 ve kompozitlerde dolgu
maddesi olarak degerlendirilmesi literatiirde de kendine yer edinmis ancak naylon-6
ile olan kompozisyonuna literatiirde rastlanmamaktadir. Boroksitle yapilan
calismalara bakildiginda ; Oki ve arkadaslari, bor oksit kaynagi olarak tributil borat
kullanarak  karbon nanotiip-B,O3 nanokompozitinin ~ solvotermal  sentezini
gerceklestirdiler. Karakterizasyonunu DTA/TG, TEM, XRD ve FT-IR ile yaptiklar
bu c¢alisma ile, solvothermal metal oksitler ve baslangi¢ reaktifleri ile, karbon
nanotiip nanokompozitlerin sentezi i¢in, strateji gelistirmislerdir [40]. Vignolo ve
arkadaslari, biiyiik olgekli tiretime doniik nano boyutlu bor sentezi gerceklestirdiler.
Bu sayede ilk kez, dort farkli teknik kullanilarak siiper-iletken faz liretmek igin ayni
bor tabanli MgB; iletkenleri hazirland1 [41]. Demirkiran ve arkadaslari boroksit
kaynag1 olarak iileksit kullanmiglar ve iileksitin amonyum kloriir ¢ozeltilerinde

¢ozlinme kinetigine kalsinasyon sicakliginin etkisi, konsantrasyonun, kati-sivi
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oraninin Ve tepkime sicakliginin etkilerini arastirmiglardir [42]. Zhu ve arkadaglari
bor ve bor oksit nanorodlarinin sentezi ve karakterizasyonunu incelemislerdir.
Karbon nanotiiplerin nanometaryellerden daha {istiin ve essiz 6zelliklerini boroksit
ile degerlendirerek nanorod tiretmislerdir [43]. Dou ve arkadaslar1 yiiksek aktivite ile
amorf bor tozu hazirlanmasini ¢alismislar ve karakterize etmiglerdir. Bu calismada
yiksek devirli bilyeli Ogiitiiciiyle boroksit nano boyuta disiiriilmis ve
karakterizasyonu XRD, SEM ve TEM ile yapilmistir [44]. Ozdemir ve arkadaslari,
endiistriyel boraks atiklarindan boru geri kazanmaya c¢aligsmislardir. Atikla birlikte

gelen kalsiyum ve magnezyumu arindirarak saf boroksit elde etmislerdir.
1.10 Cahsmanin Amaci

Diinya bor rezervlerinin yaklasik iicte ikisine sahip olan {ilkemiz, sabundan
giibreye, tekstil esyalarindan camlara, niikleer uygulamalardan yeni ve ileri
miknatislara kadar ¢ok genis bir yelpazede kullanim alani bulan, giin gectikce
stratejik ve teknolojik onemleri artan bor liriinlerindeki pazar paymnin ancak kiigiik
bir kismina sahiptir. Bor bilesikleri, “ticari boratlar” ve “6zellikli bor bilesikleri”
olmak tizere iki ana grup kapsaminda ele alinmaktadir. Ticari boratlardan sadece
bazilarin iiretebilen tesislere sahip olan iilkemiz, sahip oldugu bu ulusal kaynagi
akiler bir bicimde degerlendirerek diinya Ol¢iisiinde rekabet giicli kazanabilmek i¢in
irlin ¢esidini artirmak ve yiiksek katma degeri olan 6zellikli bor bilesikleri iiretimine
agirlik vermek zorundadir. Borun katma deger kazandirdig: ve bir¢ok kullanim alani
bulunan boroksit bilesigi, diisiik kirilma indisi ve diisiik 1sisal genlesme katsayisina
sahiptir. Bu 6zellikleriyle boroksit, iletkenlik ve yapisal kararlilig1 sagladig: i¢in cam
ve seramik sanayinde, emayelerin lretilmesinde ve organik reaksiyonlarda katalizor
olarak kullanilmaktadir. Bu g¢alismanin amaci, endiistriyel bor atiklarindan nano
boyutlu boroksit iireterek malzemenin yiizey enerjisini arttirmak; daha siki toz
tireterek ¢ok daha mukavemetli, yiiksek sertlikli malzeme elde etmek; kullanim
alanlarindaki o6zelliklerini daha da gelistirmektir. Bu c¢alismada sentezlenen
boroksitlerin kristal yapilar1 ve molekiiller arasindaki etkilesimleri sirasiyla XRD ve
FTIR; faz gecisleri ve sicaklifa bagh kiitle degisimi DTA/TG; ylizey alani, BET
yiizey alanmi tayin cihazi; ve boroksit taneciklerinin morfolojisi ve nanoyapilari
taramali elektron mikroskobu (SEM), gecirimli elektron mikroskobu (TEM) ve
atomik kuvvet mikroskobu (AFM) kullanilarak incelenmistir. Bu c¢alismayla
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tilkemizde nano-boroksit liretimi i¢in daha ekonomik bir yontem elde edilecek;
ekonomik biiylimenin ve geligmenin kosulu olan 6grenmenin ve yenilik¢iligin biiyiik
onem kazandigt su donemde dogal kaynak avantajimizin en iyi sekilde
degerlendirilmesine ve iilkemizin bu alanda bilimsel ve teknolojik agidan

gelismesine 6nemli katkilar yapilacaktir.
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2. MATERYAL VE METOD
2.1  Materyal

Deneysel caligmalarda kullanilan slam halindeki bor atig1 Balikesir ili Bigadig
ilcesinde bulunan Eti Bor Maden Isletmelerinden temin edildi. Calismada kullanilan
kimyasallar analitik saflikta olup Sigma-Aldrich, Atabay ve Riedel firmalarindan

satin alindi.
2.2 Metod

Bor atigindan nano-boroksit ve nano-boroksitin/naylon-6 nano kompozitinin
sentezi ve karakterizasyonunda gergeklestirilen deneysel asamalar bu boliimde yer

almaktadir

2.2.1 Bor Atigindan Nano Boroksit Sentezi
2.2.1.1 Kristalizasyon

Endiistriyel bor atig1 i¢erisindeki SiO,, Al,O3, Fe,03, CaO, MgO, K0, Na,0,
SrO, SO, ve As;0O3 gibi kimyasallardan arindirilmak iizere kristallendirilme islemine
tabii tutuldu. Kristallendirme isleminde 0,6 M 100 mL H,SO4 ¢6zeltisi igerisine 10 g
atik ilave edildi, 95-98 °C’ye 1sitihldi ve sicakken adi siizme yapildi. Siizgec
kagidina toplanan atik atildiktan sonra siiziintii kristallendirilmek {izere oda
kosullarinda sogumaya birakildi. Olusan kristaller Goch kroze yardimiyla siiziildii ve

krozenin tizerinde biriken kristaller 50 °C’de kurutuldu.
2.2.1.2 Kalsinasyon

Elde edilen borik asit kristalleri dehidratasyonla boroksite doniistiirtilmek
iizere kiil firin da 280 °C’de 600 dakika kalsine edildi.

2.2.1.3 Ogiitme

Sentezlenen boroksit kristalleri Fritsch marka yiiksek devirli bilyeli
ogiitiiciide farkli boroksit/bilye (4/70, 4/80, 4/90 (g/g)) oranlarinda, farkli siirelerde
(5, 15, 30 ve 45 dakika) ve farkli 6giitme hizlarinda (250, 500 ve 750 rpm)
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ogiitiillerek nano boyuta diisiiriildii. Orneklerin 6giitiilmesinde kullanilan &giitiicii

Sekil 2.1°de gosterilmektedir.

Sekil 2.1: Yiiksek devirli bilyeli 6giitiicii

2.2.2 Nano-Boroksit/Naylon-6 Nanokompozit Sentezi

Nanokompozitlerin eritme yontemi ile sentezinde cift vidali DSM explore
mikro ekstruder kullanildi. Ekstruder ile nanokompozit sentezinde nano
boroksit/Naylon-6 oranlar1 %1; 2,5 ve 5 olacak sekilde karisimlari hazirlandi.
Ekstruder sicakligi 235 °C, karistirma hizi 200 rpm ve karistirma siiresi 4 dakika
olarak belirlendi. Karistirma siiresinin sonunda nanokompozit filmler elde edildi.

Elde edilen nanokompozit filmler vakumlu etiivde 50 °C’de 24 saat kurutuldu.
2.2.3 Nano- Boroksit ve Nanokompozitlerinin Karakterizasyonu

Sentezlenen nano-boroksit ve nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin
karakterizasyonunda XRD (X-isinlart  kirmimi), TEM (gegirimli elektron
mikroskobu), AFM (atomik kuvvet mikroskobu), SEM (taramali elektron
mikroskobu), BET (ylizey alanmi tayin cihazi), FTIR-ATR (fourier doniisiimlii
kizilotesi spektrofotometresi), DTA/TG (diferansiyel termal analiz/termogravimetre),
DSC (diferansiyel taramali kalorimetre), kullanilarak karakterize edildi. Ayrica
nanoboroksit ve nanokompozitlerin hidrofilik ve/veya hidrofobik 6zellikleri de optik

temas agis1 kullanilarak incelendi.
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2231 XRD Analizleri

Atik, borik asit, boroksit, nano-boroksit ve nanokompozitlerin XRD analizleri
Analytical Phililps X Pert-Pro X-ray diffraktometre cihazi ile 30 mA ve 40 kV’de
2°/dk tarama hizinda 5-50° araliginda gerceklestirildi. Calismada kullanilan XRD

cihaziin fotografi Sekil 2.2°de verilmektedir.

Sekil 2.2: X-ray diffraktometre cihazi

2.2.3.2 Gegirimli Elektron Mikroskobu Analizleri (TEM)

Nano-boroksit 6rneklerinin gecirimli elektron mikroskobu goriintiileri JEOL
TEM-1400-EDX marka cihazla incelenmistir. Numuneler karbon grit {lizerinde

hazirlanarak goriintiileri alinmistir (Sekil 2.3).
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Sekil 2.3: Gegirimli elektron mikroskobu cihazi
2.2.3.3 Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

Nano-boroksit drneklerinin atomik kuvvet mikroskobu goriintiileri Nanosurf
EasyScan 2 STM marka AFM cihazi ile incelendi. Orneklerin AFM analizleri 40 mV
sabit genlik ile “tapping” mod probu kullanilarak oda sartlarinda gerceklestirildi.
Ornekler kullanilan prob ile 48 N/m alan 190 kHz frekans ile analiz edildi (Sekil 2.

4).

Sekil 2.4: Atomik kuvvet mikroskobu cihazi
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2.2.3.4 Taramah Elektron Mikroskobu Analizleri (SEM)

Nano-boroksit ve nanokompozitlerin SEM goriintiisii alinmadan o6nce
orneklerin yiizeyi 20 mA akim altinda 15 saniye siiresiyle Au-Pd ile kaplandi.
Orneklerin morfolojisi ZEISS EVO LS 10 taramali elektron mikroskobu ile analiz
edildi (Sekil 2. 5).

Sekil 2.5: Taramali elektron mikroskobu cihazi

2.2.3.5 Yiizey Alam Tayini (BET)
Elde edilen 6giitiilmemis ve ogiitlilerek nano boyuta diisiiriilmiis boroksitlerin yiizey

alan1 analizlerizleri Nova 2200e cihaziyla 24 saat 65 °C’de degaz edilerek yapild:
(Sekil2.6).

24



Sekil 2.6: Yiizey alani tayin cihazi

2.2.3.6 FTIR-ATR Analizleri

Nano-boroksit, naylon-6 ve nanokompozitlerinin FTIR-ATR analizleri
PerkinElmer Spektrum 100 spektrofotometresi ile 4000-650 cm™ dalga boyu
araliginda gegirgenlik modunda alindi (Sekil 2.6).
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Sekil 2.7: FTIR-ATR spektrofotometresi

2.2.3.7 Termal Gravimetrik Analizler (DTA/TG)

Naylon-6 ~ ve  nano-boroksit/naylon-6  nanokompozitlerinin  termal
degisimlerini incelemek amaciyla PerkinElmer Diamond simultane DTA/TG analiz
cihazi kullanildi (Sekil 2. 7). Analizler dakikada 10 °C’lik sicaklik artislari ile 30-600

°C sicaklik araliginda ve azot atmosferinde gerceklestirilmistir.

Sekil 2.8: DTA/TG cihazi
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2.2.3.8 Diferansiyel Taramah Kalorimetre Analizleri (DSC)

Naylon 6 ve nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerin camsi gegis sicakligi
analizleri PerkinElmer Diamond DSC 4000 cihazi kullanilarak yapildi (Sekil 2.8).
Analizler dakikada 10 °C’lik sicaklik artilari ile azot atmosferinde gerceklestirildi.

Sekil 2.9: Diferansiyel taramali kalorimetre cihazi
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2.2.3.9 Optik Temas Acis1 Analizleri

Nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin optik temas agis1 analizleri
Attension Theta Lite cihazi ile normal modda +1° hassasiyetle saniyede 15-20 kayit
aliarak, tek bir damla i¢in belirli zaman araliklarinda gergeklestirildi (Sekil 2.9).
Analizlerde ilk once oOrnek yiizeyine mikro siringa ile disiirilen su damlasi
goriintiileri kaydedildi. Daha sonra zamana bagli olarak damla sekli otomatik olarak

analiz edilerek temas agis1 ol¢iildii.

Sekil 2.10: Optik temas agis1 6l¢iim cihazi
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3. BULGULAR

Asagida endiistriyel bor atiklarindan borik asit, boroksit, nano-boroksit ve

nano-boroksit/naylon 6 nanokompozit sentezine ait veriler verilmektedir.
3.1 Atiklardan Nano-Boroksit Sentezi

Endiistriyel bor atiklarindan sentezlenen nano-borokside ait X-iginlari
difraksyon verileri Tablo 3.1-3.4’de verilmis ve Sekil 3.1’de de grafik edilmistir.
Sekilden goriildigii gibi endiistryel atiktan borik asitin ve daha sonra da boroksit

ve/veya nano-boroksidin sentezlendigi sdylenebilir.

Tablo 3.1: Endiistriyel bor atiginin X-1ginlar1 difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.]  Yiikseklik [cts] =~ FWHM [°2Th.]  d-uzakhgi [A]  Rel. Int. [%]

5,5079 228,00 0,1920 16,03223 100,00
8,3761 9,00 0,3840 10,54763 3,95
11,4599 2,00 0,3360 7,71534 0,88
19,3701 16,00 0,4800 4,57880 7,02
20,7488 14,00 0,0480 4,27754 6,14
21,2027 5,00 0,1200 4,18699 2,19
22,9079 4,00 0,3840 3,87903 1,75
23,5516 4,00 0,0720 3,77444 1,75
25,0045 6,00 0,0480 3,55832 2,63
26,0400 3,00 0,3840 3,41913 1,32
26,4172 11,00 0,0480 3,37115 4,82
28,9886 12,00 0,0480 3,07771 5,26
29,2645 19,00 0,1440 3,04931 8,33
30,6717 2,00 0,3840 2,91254 0,88
30,9703 5,00 0,0720 2,88513 2,19
34,9570 12,00 0,0960 2,56469 5,26
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Tablo 3.2: Borik asitin X-1ginlar1 difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.]  Yiikseklik [cts] ~FWHM [°2Th.]  d-uzakhgi [A] Rel. Int. [%]

5,4245 256,48 0,5760 16,27849 99,34
14,5171 258,19 0,0960 6,09670 100,00
14,8259 104,22 0,1440 5,97040 40,37
20,9818 28,01 0,2880 4,23057 10,85
21,8004 12,83 0,3840 4,07353 4,97
25,8409 17,45 0,2880 3,44501 6,76
27,9691 162,56 0,1200 3,18753 62,96
29,4344 28,64 0,2880 3,03210 11,09
30,0520 144,70 0,0480 2,97118 56,05
30,5230 48,33 0,1440 2,92639 18,72
31,3131 91,24 0,1200 2,85433 35,34
33,6915 49,44 0,1920 2,65807 19,15
34,8636 20,52 0,3840 2,57135 7,95
35,7498 12,99 0,2880 2,50961 5,03
39,3404 76,79 0,1920 2,28843 29,74
39,8479 58,29 0,1440 2,26045 22,58

Tablo 3.3: Boroksitin X-1ginlar1 difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.] Yiikseklik [cts] FWHM [°2Th.] d-uzakhg [A] Rel. Int. [%0]

5,6180 164,00 0,4320 15,71832 80,00
14,4981 59,00 0,2400 6,10464 28,78
23,6101 14,00 0,0480 3,76523 6,83
27,8265 205,00 0,3360 3,20354 100,00
29,5835 20,00 0,0720 3,01716 9,76
29,7142 9,00 0,0960 3,00418 4,39
30,2788 10,00 0,7680 2,94944 4,88
31,8419 9,00 0,0720 2,80813 4,39
36,3640 3,00 0,2400 2,46862 1,46
37,7065 5,00 0,0960 2,38375 2,44
39,1776 16,00 0,0960 2,29757 7,80
39,8705 29,00 0,4800 2,25922 14,15
40,4448 24,00 0,0960 2,22846 11,71
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Tablo 3.4: 4/90 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de 45 dakika 6giitiilen graniil boroksitin X-1ginlar1

difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.]  Yiikseklik [cts] =~ FWHM [°2Th.]  d-uzakhgi [A]  Rel. Int. [%]

5,4831 219,39 0,2880 16,10457 100,00
14,4851 38,65 0,3840 6,11010 17,62
27,7941 77,60 0,5760 3,20720 35,37

Nano-boroksit

Boroksit

Borik asit

Atik

0
2 Theta
Sekil 3.1: Atik, borik asit, boroksit ve nano-boroksitin XRD desenleri

3.2 Nano-Boroksitin Karakterizasyonu

Graniil boroksitin yiliksek devirli bilyeli 6giitiiciide farkli boroksit/bilye (4/70,
4/80, 4/90 (g/g)) oranlarinda, farkli stirelerde (5, 15, 30 ve 45 dakika) ve farkh
oglitme hizlarinda (250, 500 ve 750 rpm) dgiitiilmesiyle elde edilen nano-boroksidin
karekterizasyonu XRD, TEM, AFM, SEM ve BET kullanilarak gerceklestirildi. Elde

edilen veriler agagida verilmektedir.
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3.2.1 XRD Analizi

Graniil boroksitin yiliksek devirli bilyeli 6giitiiciide farkli boroksit/bilye (4/70,
4/80, 4/90 (g/g)) oranlarinda, farkli siirelerde (5, 15, 30 ve 45 dakika) ve farkh
ogilitme hizlarinda (250, 500 ve 750 rpm) ogiitiilmesiyle elde edilen nano-boroksite
ait X-1ginlar difraksiyon verileri Tablo 3.11°de verilmis ve Sekil 3.2-3.4’de grafik
edilmigtir.  Sekillerden gorildiigi gibi graniil boroksidin farkli sartlarda
ogiitiilmesiyle elde edilen boroksidin XRD desenlerinde bazi degisikliklerin
meydana geldigi sdylenebilir. Bu degisimler nano-boroksidin sentezlendigini

gostermektedir.

Tablo 3.5: 4/80 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de 45 dakika 6giitiilen boroksitin X-1sinlar
difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.] Yiikseklik [cts] FWHM [°2Th.] d-uzakhg [A] Rel. Int. [%0]

5,6223 155,00 0,4800 15,70624 58,94
14,5055 74,00 0,3360 6,10155 28,14
19,5230 9,00 0,0720 4,54327 3,42
20,7231 2,00 0,7680 4,28279 0,76
21,5118 10,00 0,0720 4,12752 3,80
22,6526 4,00 0,0960 3,92217 1,52
24,6110 11,00 0,0960 3,61432 4,18
26,2941 13,00 0,1200 3,38666 4,94
27,9055 263,00 0,4320 3,19465 100,00
28,4214 38,00 0,0720 3,13782 14,45
29,1532 21,00 0,0720 3,06070 7,98
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Tablo 3.6: 4/70 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de 45 dakika 6giitiilen boroksitin X-1sinlari

difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.] Yiikseklik [cts] FWHM [°2Th.] d-uzakhg [A] Rel. Int. [%0]

5,5051 69,00 0,3360 16,04021 79,31
14,5871 39,00 0,1440 6,06759 44,83
19,2924 3,00 0,0960 4,59704 3,45
20,7748 6,00 0,0480 4,27225 6,90
21,9291 4,00 0,0720 4,04990 4,60
22,0478 4,00 0,0480 4,02837 4,60
22,9453 5,00 0,0480 3,87280 5,75
26,6732 12,00 0,0480 3,33938 13,79
27,9979 87,00 0,2880 3,18432 100,00
28,3476 17,00 0,0480 3,14582 19,54
28,5287 13,00 0,0720 3,12627 14,94
30,4903 14,00 0,0480 2,92946 16,09

4/90

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
0
2 Theta

Sekil 3.2: Farkli boroksit/bilye oranlarinda 6giitillen 6rneklerin XRD desenleri
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Tablo 3.7: 4/90 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de 5 dakika 6giitiilen boroksitin X-1ginlart

difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.] Yiikseklik [cts] FWHM [°2Th.] d-uzakhgi [A] Rel. Int. [%]
5,1712 76,00 0,3840 17,07538 71,70
5,6174 54,00 0,2400 15,71979 50,94
14,5039 36,00 0,2400 6,10220 33,96
20,3875 4,00 0,0960 4,35253 3,77
22,2064 8,00 0,0480 3,99996 7,55
22,8650 6,00 0,0480 3,88621 5,66
23,8121 6,00 0,0480 3,73374 5,66
23,9355 7,00 0,0480 3,71477 6,60
26,7079 9,00 0,0480 3,33512 8,49
27,9318 106,00 0,1200 3,19170 100,00
28,4073 12,00 0,0720 3,13934 11,32
28,5354 10,00 0,0720 3,12555 9,43

Tablo 3.8: 4/90 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de 15 dakika 6giitiilen boroksitin X-1ginlar
difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.] Yiikseklik [cts] FWHM [°2Th.]  d-uzakhg [A] Rel. Int. [%0]

5,5400 349,00 0,4800 15,93947 44,86
14,5848 221,26 0,1200 6,06857 28,44
21,5867 25,00 0,0480 4,11337 3,21
27,9335 778,00 0,1920 3,19151 100,00
28,5958 28,00 0,0960 3,11908 3,60
30,6418 45,00 0,3840 2,91532 5,78
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Tablo 3.9: 4/90 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de 30 dakika 6giitiilen boroksitin X-1gmlari

difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.]  Yiikseklik [cts] =~ FWHM [°2Th.]  d-uzakhgi [A]  Rel. Int. [%]

5,4863 78,00 0,3840 16,09540 62,40

9,2663 5,00 0,5760 9,53626 4,00
14,5045 37,00 0,1920 6,10195 29,60
21,8914 6,00 0,0480 4,05679 4,80
24,0027 4,00 0,0720 3,70452 3,20
25,8455 6,00 0,0480 3,44441 4,80
28,0003 125,00 0,3840 3,18405 100,00
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45 dakika

A. 30 dakika

15 dakika

Ay » A Al

"\ / 5 dakika
30 3

5 10 15 20 25 5 40 45 50

0
2 Theta
Sekil 3.3: 4/90 boroksit/bilye oraninda 500 rpm'de farkl: siirelerde 6giitiilen XRD desenleri

Tablo 3.10: 4/90 boroksit/bilye oraninda 250 rpm'de 45 dakika 6giitiilen boroksitin X-1ginlar
difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.]  Yiikseklik [cts] ~FWHM [°2Th.]  d-uzakhgi [A]  Rel. Int. [%]

5,5400 223,60 0,5760 15,93938 100,00
14,3900 52,57 0,1920 6,15026 23,51
27,7943 180,39 0,0720 3,20718 80,68
30,8697 20,39 0,0480 2,89431 9,12
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Tablo 3.11: 4/90 boroksit/bilye oraninda 750 rpm'de 45 dakika 6giitiilen boroksitin X-1inlar

difraksiyon verileri

Pozisyon [°2Th.]  Yiikseklik [cts] ~FWHM [°2Th.]  d-uzakhgi [A]  Rel. Int. [%]

5,4673 260,26 0,2400 16,15113 100,00
14,2869 30,16 0,4800 6,19441 11,59
24,9432 7,69 0,0720 3,56693 2,96
27,7013 80,76 0,6720 3,21773 31,03
1
750rpm
A b
U
500rpm
250rpm
5 15 25 35 45
(o]
2 Theta

Sekil 3.4: 4/90 boroksit/bilye oraninda farkli 6giitme hizlarinda 45 dakika 6giitiilen boroksitin XRD

desenleri
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3.2.2 TEM Analizi

500 rpm karistirma hizinda 45 dakika 4/70, 4/80 ve 4/90 (g/g) boroksit/bilye
oranlarinda Ggiitiilen boroksit taneciklerinin TEM goriintiileri  Sekil 3.5°de
verilmektedir. Sekilde goriildiigi gibi 6giitiilen boroksit taneciklerinin tane boyutu

20-80 nm araliginda degismektedir.

Sekil 3.5: a) 4/70, b) 4/80 ve c¢) 4/90 (g/g) boroksit/bilye oranlarinda 6giitiilen boroksit taneciklerinin
TEM goriintiileri

3.2.3 AFM Analizi

Farkli boroksit/bilye oranlarinda 500 rpm’de 45 dakika ogiitiilen boroksit
taneciklerinin  AFM  goriintiileri  Sekil 3.6-3.8’de verilmektedir. Sekillerden

goriildiigii gibi boroksit taneciklerinin nano boyutta oldugu sdylenebilir.
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Sekil 3.6: 4/70 boroksit/bilye oraninda 6giitiilen boroksit taneciklerinin AFM goriintiisii ve tane

boyutu
Z-Axis - Scan forward Line fit 7-Axis - Section Raw data
E 4
= ; E -
3§ e |& 444nm "
@ [Fe]
e =
E
g | g
[
g_ 5
s o
i <
o8]
E
[
o e N S 1) AU Sy . SR
:r:-' H---0
& 0m Section 7,61um

Om X* S50pm

Sekil 3.7: 4/80 boroksit/bilye oraninda 6giitiilen boroksit taneciklerinin AFM goriintiisii ve tane
boyutu
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Sekil 3.8: 4/90 boroksit/bilye oraninda 6giitiilen boroksit taneciklerinin AFM goriintiisii ve tane
boyutu

3.2.4 SEM Analizi

Graniil boroksit ve nano-boroksidin SEM goriintiileri sirastyla Sekil 3.9 ve
3.10°de verilmektedir. Boroksit taneciklerinin ylizeylerinin piiriizlii oldugu

sOylenebilir.

Sekil 3.9: Graniil boroksitin SEM goriintiileri
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Sekil 3.10: Farkli boroksit/bilye oraninda 500 rpm’de 45 dakika 6giitiilen a) 4/70, b) 4/80, c)
4/90boroksit taneciklerinin SEM gériintiileri

3.2.5 BET Analizi

Boroksit ve nano-boroksit orneklerinin BET yiizey alanlar1 Tablo 3.12°de
verilmektedir. Tablodan goriildiigii gibi boroksidin yiizey alani ve tane boyutu
ogiitme ile artmaktadir.

Tablo 3.12: Farkli boroksit/bilye oranlariyla 500 rpm’de 45 dakika 6giitiilen nano-boroksitlere ait

yiizey alan1 verileri

Numune Yiizey Alam1 Degerleri
Graniil 6,302 m/g
4/70 (boroksit/bilye)(g/g) 237,518m°lg
4/80 (boroksit/bilye)(g/g) 274,0055m?/g
4/90(boroksit/bilye)(g/g) 354,603m?/g

3.3  Nanokompozitlerin Karakterizasyonu

Calismanin bu kisminda endiistriyel bor atiklarindan sentezlenen nano-
boroksitin naylon-6 ile sentezlenen nanokompozitlerinin karakterizasyonuna ait

bulgulara yer verilmistir.
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3.31 XRD Analizleri

4/70 nano boroksit/bilye oraninda 500 rpm’de 45 dakika ogiitiilerek elde

edilen nano-boroksitin farkli nano-boroksit/naylon-6 oranlarinda (%]1; 2,5 ve 5)

sentezlenen nanokompozitlerinin XRD desenleri Sekil 3.11°de verilmistir.

nano-B,03/ naylon-6 (%5)
Sid

det nano-B,03/ naylon-6 (%2,5)

nano-B,03/ naylon-6 (%1)

2° Theta

Sekil 3.11: Nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin XRD desenleri

3.3.2 FTIR-ATR Analizi

4/70 boroksit/bilye oraninda 500 rpm’de 45 dakika Ogiitiilerek sentezlenen

nano-boroksitin naylon-6 ile farkli yiizdelerde hazirlanan nanokompozirlerinin FTIR-

ATR spektrumlart Sekil 3.12°de verilmektedir.
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Sekil 3.12: Nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin FTIR —ATR spekturumlari

3.3.3 DTA/ TG Analizleri

Nanokompozitlerin TG ve d[TG] termogramlart Sekil 3.13 ve 3.14’de
verilmektedir. Sekillerden goriildiigii gibi nanokompozit durumunda naylon-6’nin

termal kararlili§1 azalmaktadir.
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Sekil 3.13: Nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin TG termogramlari
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Sekil 3.14: Nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin d[TG] termogramlart
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3.3.4 DSC Analizleri

Nanokompozitlerin DSC termogramlari Sekil 3.15-3.18’de verilmektedir.
Sekillerden gorildiigi gibi nanokompozit durumunda naylon-6’nin camsi gegis

sicakliginda artis oldugu gézlemlenmektedir

| 15 -5 |
14 Celta Cp= 0930 Jig™C L4 E
g Ty: Half Cp Extrapolated = 54,83 g
E 12 E
o L2 =
] o
210 - p
i i
% HL—"H-._-'—'—__———'—-D %
LR z

B 2K

5 T T '3

23 a0 100 130

SICAKLIKIC)

Sekil 3.15: Nano-boroksit/naylon-6 (%1) nanokompozitlerinin camsi gegis termogramlari

‘ 16 5 |
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Sekil 3.16: Nano-boroksit/naylon-6 (%2,5) nanokompozitlerinin camsi gegis termogramlari
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Sekil 3.17: Nano-boroksit/naylon-6 (%5) nanokompozitlerinin camsi ge¢is termogramlari
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Sekil 3.18: Naylon-6'nin cams1 ge¢is termogrami

3.3.5 Optik Temas Acis1 Analizleri

Nano-boroksit ve nanokompozitlerinin hidrofilik veya hidrofobik 6zelliklerini
belirlemek i¢in optik temas agilarina bakilmis ve Tablo 3.13’da verilmistir. Ayrica

orneklerin optik temas acgis1 dl¢iim goriintiileri de Sekil 3.15°da gosterilmistir

46



Tablo 3.13: 4/70 6giitme oranlarinda sentezlenen nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerinin ve

naylon-6’nin optik temas agist degerleri

Numune Temas Acisi
Naylon-6 73,60°
Nano-B,0s/naylon-6 (% 1) 66.62°
Nano-B,0s/naylon-6 (% 2,5) 64.99°
Nano-B,0s/naylon-6 (% 5) 40.79°
Nano-B,04 40.03°

‘ ‘

d) €)

Sekil 3.19: a) Naylon-6, b) 4/70-(%1), ¢) 4/70-(%2,5), d) 4/70-(%15), e) Nano-boroksit’in optik temas

goriintiileri
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4. SONUC VE ONERILER
4.1  Auktan Nano-Boroksit Sentezi

Sekil 3.1, endiistriyel bor atiginin ve bu atiktan sentezlenen borik asit,
boroksit ve nano boroksitin XRD spektrumlarin1 gostermektedir. Atigin XRD
deseninde borik asit ve/veya boroksite ait herhangi bir pike rastlanmamistir. Ancak
atigini siilfiirik asitle ¢oziilmesi ve daha sonra 98 °C’ye 1sitilip sogutularak
kristallendirilmesi sonucunda borik asite ait XRD pikleri gézlenmistir. Bu durum
borik asitin sentezlendigini gostermektedir. Yine borik asitin 280 °C’de 600 dakika
kalsine edilmesi ile elde edilen 6rnegin XRD deseninden de boroksidin sentezlendigi
gozlenmektedir. XRD deseninden gorildiigii gibi yiliksek saflikta boroksit elde
edildigi sdylenebilir, ¢iinkii desende boroksidin 260=14,49 ve 27,82% deki piklerinden
baska pike rastlanmamigtir. Boroksidin 6giitiilmesiyle de piklerin yerlerinde dnemli
bir degismenin olmadig1 ancak siddetlerinde ve genisliklerinde bazi degisikliklerin
meydana geldigi goriilmektedir. Bu da asagida tartisildigi gibi boroksitten nano-

boroksidin sentezlendiginin bir gostergesidir.
4.2 Nano-Boroksitin Karakterizasyonu

Taneciklerin ~ tane  boyutunun  belirlenmesinde  farkli  yontemler
kullanilmaktadir. Bunlardan bazilar1 XRD, TEM, AFM, SEM, Nanozeta sizer ve
BET dir. Bu yontemlerin analiz edilecek 6rnegin yapisina bagli olarak birbirlerine
kars1 bazi avantajlar1 bulunmaktadir. Bu c¢alismada sentezlenen boroksit
taneciklerinin tane boyutu XRD, TEM, AFM, SEM ve BET kullanilarak analiz
edildi.

421 XRD Analizi

XRD desenlerinden taneciklerin tane boyutu belirlenirken Scherrer denklemi
kullanilir. Scherrer denklemi ile XRD goriintiilerinde maksimum pikin elde edildigi
bolgeden maddenin kristal biiyiikliigli hesaplanabilir. Kristal biiytikliiklerinin

hesaplanmasi i¢in kullanilan Scherrer denklemi asagida verilmistir.
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(4.1)

Bu denklemde p, X-isin1 kirimimi sonucunda elde edilen pikin yari
yiikseklikteki genisligi; D, kristal biiyiikliigii; A, kullanilan X-151n1nin dalga boyu; ve
0, diizlemin gozlendigi Bragg agisidir. Scherrer denklemi normal olarak polikristal
malzemelere uygulanir ve K (1’den ¢ok fakli degil) gibi bir diizeltme faktorii igerir.

Sonug olarak Scherrer formiilii:

(4.2)

seklini alir. Oksit nanopartikiilleri igin bu sabit 0,9 gibi bir katsayidir [45].
Gortildigu gibi kristal biliylikligii ve yar1 yiikseklikteki pik genisligi birbiri ile ters
orantilidir. Genis pikler oldukga diisiik kristal biiyiikliigline sahip olur ki, bu
istenmeyen bir duruma karsilik gelmektedir. Dar pikler polikristal bir malzemede tek
kristal bolgelerinin biiyiik olmasi ile sonuglanir. Bu ayn1 zamanda kristalin kalitesi

hakkinda da bilgi vermektedir [46].

Sekil 3.2, farkli boroksit/bilye oranlarinda 500 rpm’de 45 dakika 6giitiilen
boroksitlerin XRD desenlerini ve Tablo 4. 1 ise Scherrer denklemi kullanilarak XRD
desenlerinden hesaplanmis boroksit taneciklerinin tane boyutlarmi gostermektedir.
Boroksit/bilye oraninin azalmasi ile boroksit taneciklerinin tane boyutunun azaldigi
ve Ogilitme siiresince boroksidin XRD piklerinin siddetlerinde azalmalarin ve piklerin
genisliklerinde artmalarin meydana geldigi gozlenmistir. Yayilmamis dar bir pikin
gozlenmesi o malzemenin kristalitesinin daha fazla oldugu anlamma gelir. Bununla
birlikte piklerin genislemesi iki yada daha fazla piklerin iist iiste ¢akismasindan
dolay1 da olabilecegi bilinmektedir. Boylece sekil ve pik pozisyonundaki degisimler
birlikte diistiniilmek zorundadir. Tablo 3.3- 3.6’dan goriildiigii gibi graniil boroksit ve
4/70, 4/80 ve 4/90 oranlarinda ogitiilen boroksitlerin 26=14,5 civarindaki XRD
piklerinin genislikleri sirasiyla 0,2400, 0,3360 ve 0,3840; ve 20=27,83 civarindaki
XRD piklerinin genislikleri ise sirasiyla 0,3360, 0,2880, 0,4320 ve 0,5760 olarak
Ol¢iilmiistiir. Scherrer denklemine gore piklerin genisliginin artmasi boroksit
taneciklerin tane boyutunun azalmasi anlamina gelecektir. Tablo 4.1’den goriildiigii

gibi 4/70, 4/80 ve 4/90 boroksit/bilye oranlarinda 500 rpm’de 45 dakika ogiitiilen
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boroksit taneciklerinin tane boyutlari sirasiyla 62, 42 ve 31 nm olarak hesaplanmistir.
Tiim Orneklerdeki piklerin yerleri mikron boyutundaki toz boroksit drneklerinin
XRD difraksiyon piklerinin yerleri ile ortiismektedir. Literatiirde XRD piklerinin
siddetinin sadece faz igerigine degil ayn1 zamanda kristal biiyiikliigii, kafes gerilmesi

ve kristallik derecesi gibi bir¢ok diger faktore de bagl oldugu belirtilmektedir [47].

Tablo 4.1: Scherrer yontemi ile hesaplanan nano-boroksit degerleri

Ornek Oran Siire Devir Tane Boyutu
B,O3 4/70 45 dk 500rpm 63 nm
B,O3 4/80 45 dk 500rpm 42 nm
B,O3 4/90 45 dk 500rpm 31 nm
B,O3 4/90 30 dk 500rpm 46 nm
B,O3 4/90 15 dk 500rpm 94 nm
B,O3 4/90 5dk 500rpm 150 nm
B,O3 4/90 45dk 250rpm 250 nm
B,O3 4/90 45dk 750rpm 27 nm

Sekil 3.3, farkli karistirma siirelerinde 500 rpm’de 4/90 boroksit/bilye
oraninda ogiitiilen boroksit 6rneklerinin XRD desenlerini ve Tablo 4.1 ise bu
desenlerden Scherrer denklemi kullanilarak hesaplanan tane boyutu degerlerini
gostermektedir. Ogiitme siiresince boroksitin taneciklerinin 20=14,5 ve 27,83% deki
ana piklerinin genisliklerinde artma oldugu goézlenmistir. Bu pikler boroksitin
morfolojisinin refraksiyon ozelligi ile ilgilidir. Bu piklerin siddetindeki kiiciik
degisimler de 6giitmenin boroksitin kristal i¢ yapisinda kiiclik degisimler meydana
getirdiginin kanitidir. Tablo 3.4, 3,7-3,9’dan goriildigi gibi 5,15,30 ve 45 dakika
4190 boroksit/bilye oraninda 500 rpm’de 6giitiilen boroksit taneciklerinin 20=14,5°
civarindaki XRD piklerinin geislikleri sirasiyla 0,2400; 0,1200; 0,0787 ve 0,3840; ve
20= 27,83 civarinda ki XRD pikleri ise 0,1200; 0,1920; 0,3840 ve 0,5760 olarak
Olgiilmiistiir. Tablo 4.1°den goriildigii gibi artan Ogilitme siiresi ile boroksit

taneciklerinin tane boyutu kiiclilmektedir. 5, 15, 30 ve 45 dakikalik Ogiitme
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stirelerinde boroksit taneciklerinin tane boyutu sirastyla 150, 93, 45 ve 31 nm olarak
hesaplandi Tiim orneklerdeki piklerin yerleri toz boroksit oOrneklerinin XRD

difraksiyon piklerinin yerleri ile ortiismektedir.

Sekil 3.4, farkli 6giitme hizlarinda 4/90 boroksit/bilye oraninda 45 dakika
ogiitiilen boroksit orneklerinin XRD desenlerini ve Tablo 4.1 ise bu desenlerden
hesaplanan tane boyutu degerlerini gostermektedir 250, 500 ve 750 rpm ogiitme
hizlarinda 6giitiilen bor oksit taneciklerinin tane boyutlar1 250, 31 ve 27 nm olarak
hesaplandi.(Tablo 4.1) Ogiitme hizinin artmasi ile boroksit taneciklerinin tane
boyutunun azaldigt bulundu. Bu azalma, artan 6gilitme hiz1 ile boroksidin 260=14,5
civarindaki XRD piklerinin geislikleri sirastyla 0,1920; 0,3840; 0,4800, ve 26=27,83
civarindaki XRD pikleri sirastyla, 0,0720; 0,5760; 0,6720 olarak o¢iilmiistir XRD
piklerinin siddetlerinde ki azalmanin ve piklerin genisliklerindeki artmanin

sonucudur.

Sonug olarak yiiksek enerjili bilyeli 6giitme sisteminde ile basarili bir sekilde
elde edilmistir. Mikron boyutlu boroksit tozlarinin farkli 6giitme siirelerinde, 6giitme
hizlarinda ve boroksit/bilye oranlarinda dgiitiilmesi ile nanometre boyutlu boroksit
tanecikleri elde edilmistir. Ogiitme siiresince bor oksit taneciklerinin XRD piklerinin
siddetlerinde ve genisliklerinde degismeler meydana gelmistir. Ayrica boroksit
taneciklerinin tane boyutunun kiiciiltiilmesiyle kristalitenin azaldigi ve kismen amorf

yapiya doniistiigli de sdylenebilir.
4.2.2 TEM Analizi

Gecirimli elektron mikroskobu, goriintilleme ve kirinim tekniklerini birlikte
kullanarak malzemelerin mikroyapisal incelemesini ve kristal yapilarinin
belirlenmesini birlikte saglayabilen ¢cok 6zel bir malzeme karakterizasyon cihazidir.
Bir baska deyisle, nanometre mertebesinde ¢ok kii¢iik ve ince alanlardan, milyon kati
biiyiitmelerde malzemenin kristalagrofik ve morfolojik bilgilerine ayni anda
ulagilmasini olanakl kilan bir tekniktir. Mikron boyutundaki boroksiti taneciklerinin
yiiksek devirli bilyeli 6giitme sistemi ile farkli boroksit/bilye oranlarinda (4/70, 4/80
ve 4/90) 500 rpm’de 45 dakika ogiitiilmesi ile elde edilen taneciklerin TEM
gortintiileri Sekil 3.5 a, b ve ¢’de verilmektedir. TEM goriintiilerinden taneciklerin

tane boyutlarmmin 20 ile 80 nm araliginda kiiresel yapiya sahip olduklar
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belirlenmistir. Bu sonuglarin Tablo 4.1°deki XRD analiz sonuglari ile oldukea iyi bir

uyum icerisinde olduklari soylenebilir.

4.2.3 AFM Analizi

Atomik kuvvet mikroskobu (AFM) ya da taramali kuvvet mikroskobu ¢ok

yiikksek ¢Ozlniirliikli bir taramali kuvvet mikroskobudur. Ulagilmis ¢oziiniirliik

birka¢ nanometre 6lgeginde olup optik tekniklerden en az 1000 kat fazladir. AFM,
nano boyutta goriintilleme, 6lgme ve malzeme isleme konusunda en gelismis
araglardan biridir. Bilgi, mekanik bir ucun yiizeyi algilamasiyla toplanir. Sekil 3.6-
3.8, farkli boroksit/bilye oranlarinda Ogiitiilmiis boroksit orneklerinin AFM
goriintiilerini géstermektedir. AFM goriintiilerinden 4/70, 4/80 ve 4/90 boroksit/bilye
oranlarinda ogiitiilen orneklerinin tane boyutlar1 sirasiyla 62, 44 ve 20 nm olarak
Olclilmiistiir. Goriintiilerden elde edilen sonuglarin XRD ve TEM sonuglan ile
oldukga iyi bir uyum igerisinde olduklar1 sdylenebilir. XRD ve TEM analizlerinden

elde edilen 6rneklerin tane boyutlar1 genel olarak 20-80 nm araligindadir.
4.2.4 SEM Analizi

Temel olarak taramali elektron mikroskobu, Tungsten, Lantan hekza borit
katottan veya alan emisyonlu (FEG) gun’dan ortaya ¢ikan elektronlarin kullanimi
incelenecek malzeme yiizeyine gonderilmesi sonucu olusan etkilesmelerden
yararlanilmas1 esasina dayanir. Bir taramali elektron mikroskobunda goriintii
olusumu temel olarak; elektron demetinin incelenen ornegin yiizeyi ile yaptigi
fiziksel etkilesmelerin sonucunda ortaya ¢ikan sinyallerin toplanmasi ve incelenmesi
prensibine dayanir. Bunlardan ilki, gelen elektron demetindeki elektronlarin,
malzemedeki atomlarla yapmis oldugu elastik olmayan ¢arpigsma sonucu ortaya ¢ikan
ikincil elektronlardir. ikincil elektronlarla drnedin yiizey goriintiisii hakkinda bilgi
elde edilir. Elektron demeti ile incelenen Ornek yiizeyindeki malzeme arasindaki
etkilesmede ortaya ¢ikan diger bir elektron grubu ise geri sacilma elektronlar1 adi
verilen elektronlardir. Ikincil elektronlar incelenen 6rnegin kompozisyonu hakkinda
bilgi verir. Gelen elektron demetinin incelenen drnek yiizeyi ile yapmis oldugu diger
bir etkilesme ise karakteristik X 1sinlarinin ¢ikti§i durumdur. Ortaya c¢ikan

karakteristik X 1smm1 SEM’de incelenen malzemenin element bakimindan
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muhtevasinin nitel ve nicel olarak tespit edilmesine yardimect olur. Sekil 3.9 ve
3.10°da graniil boroksit ve farkli boroksit/bilye oranlarinda ogiitiilen nano boroksit
taneciklerinin SEM goriintiileri  verilmektedir. SEM fotograflarindan boroksit
taneciklerinin yiizeylerinin piiriizlii ve kiiresel yapida morfolojiye sahip olduklari
goriilmektedir. Bu sonug literatiirle de uyumlu olup Sekil 4.1°de Amarican Elements

firmasinin internet sitesinden alinan SEM fotografi ile de ortiismektedir.
4.3  Yiizey Alam Tayini (BET)

BET cihaz1 toz veya yigisal numunelerde yiizey alani 6lgiimleri ile nano, mezo ve
makro por boyutu ve por boyut dagilimi analizlerinde kullanilmaktadir. Numunelerin
boyutlar kiigiildiik¢e yiizey alanlar1 artar.Graniil boroksitin ve farkli boroksit/bilye
oranlarinda 500 rpm’de 45 dakika 6giitiilerek elde edilen nano-boroksitlerin yiizey
alan1 tayini Tablo 3.12°de verilmistir.Tablo’dan goriildiigii gibi boroksit/bilye orani
arttik¢a yiizey alani 60 kat biiylimiistiir.

4.4  Nano-Boroksit/Naylon-6 Nanokompozitleri

Farkli boroksit/bilye oranlarinda 500 rpm’de 45 dakika ogiitiilerek elde edilen
nano-boroksitlerin  naylon6 ile eritme yoOntemine gdre  sentezlenen
nanokompozitlerinin karakterizasyonu XRD, FTIR-ATR, DTA/TG, DSC ve optik
temas acis1 cihazlar kullanilarak gergeklestirilmis ve asagida elde edilen sonuglar

tartigilmustr.
4.4.1 FTIR-ATR Analizleri

Infrared spektroskopisi ¢ok ¢esitli organik [30], inorganik [31] ve biyolojik
[32,33] orneklerin yapilarinin aydinlatilmasinda ve yapilarindaki degisik fonksiyonel
gruplarin belirlenmesinde kullanilan basit ve hizli bir aletli tekniktir. Sekil 3.12°de
boroksitin 4000-650 cm™ araliginda FTIR-ATR spektrumu goriilmektedir. Boroksit
havadaki nemden etkilenerek kolayca borik asite doniisebilmektedir. Boroksitte 3198
cm™’de -OH piklerine rastlanmaktadir. Boroksitteki bu pik nemden kaynaklanmus
olabilir. Bu spektrumdan boroksitin 3198 cm™ de B-O-H gerilmesine; 2515, 2382,
2357 ve 2261 cm™*de B-H titresimlerine; ve 1408, 1191, 883 ve 703 cm™’de ise B-O
titresim piklerine sahip oldugu goriilmektedir [48].
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Yine aym sekilde bulunan naylon-6’ya ait FTIR spektrumunda 3300 cm™
civarinda bir band gdzlenmektedir. Literatiirde 3302 cm™’de gozlenen absorpsiyon
band1 —NH’ a bagli hidrojen atomlarinin gerilme titresimlerine atfedilmektedir ve bu
calismada bu pik 3300 cm™V’de ¢ikmaktadir [49]. 2934 ve 2863 cm™de alifatik
asimetrik ve simetrik -CH,- gerilme titresimleri goriilmektedir. 1635 cm™de ki amit
fonksiyonel grubuna ait karbonil titresim absorbans bandidir. 1538 cm™’de ki band -
CN tekli bagina aittir.

Naylon-6 yapisinda amit grubu igermektedir. Boroksit ile polimerin
etkilesiminin en yiiksek polariteye sahip bu fonksiyel grup ilizerinden gerceklesmesi
beklendiginden 3300, 1635 ve 1538 cm™de ki bandlardaki kaymalar nanokompozit
olusumu ile iliskilendirilecektir. Sekil 3.12, 4/70 6glitme oranlarinda sentezlenen
B,Os/naylon 6 nanokompozitlerine ait FTIR-ATR spektrumlarint gostermektedir.
4/70 ogiitme oraninda hazirlanan Sekil 3.12°te verilen spektrumlarda %1 ve %5’lik
nano-boroksit igeren nanokompozit 6rneklerinde amit grubuna ait 3300 cm™deki
band 3298 cm™’¢, 1635 cm™de ki band 1634 cm™’e kayma gosterirken 1538 cm™
deki bantta herhangi bir degisiklik goriillmemistir. Naylon-6’ya ait 3082 cm™1’de ki
bant ise 3074, 3085 ve 3090 cm'e kaymustir. Bandlara ait kaymalar
gerceklestiginden boroksit ile naylon-6 arasinda bir etkilesme oldugu sonucuna

varilmistir. Bu etkilesime ait olast yap1 Sekil 4.1°de verilmistir.
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Sekil 4.1: Boroksit ile naylon-6 arasinda Ki etkilesime ait sematik gosterim

4.4.2 XRD ANALIZLERI

Sekil 3.1-3.4, boroksit orneklerinin XRD desenlerini; Tablo 3.1-3.11 ise bu
desene ait pik siddetlerini gostermektedir. XRD deseninden boroksitin ogiitme ile
amorf yaprya doniistiigii ve 20=14,52 ve 27,79° degerlerinde karakteristik XRD
piklerine sahip oldugu goriilmiistiir. Bu 20 degerleri Tore’nin yaptigi calismayla
uyum igerisindedir [50]. Ayrica EREN’in yiiksek lisans tez ¢calismasinda 20=14° ve
28° degerlerinin hegzagonal kristal yapidaki boroksit pikleri ile ortiistiigii rapor
edilmistir [51].

Eritme yontemiyle %1, 2,5 ve 5 oranlarinda sentezlenen boroksit/naylon-6
nanokompozitlerine ait XRD desenleri Sekil 3.11°te verilmektedir. Bu sekilden
amorf yapili naylon 6’nin 20=22,9de karakteristik XRD pikine sahip oldugu
sOylenebilir. Bu desenler incelendiginde boroksite ait karakteristik piklerin
nanokompozit durumunda XRD deseninde goziikmemektedir. Bu polimer matrisinde
nanotaneciklerin  homojen bir sekilde dagildigin1 gostermektedir. Ayrica
nanokompozit olusumuyla XRD desenlerinde 20=20,21° ile 24,47° arasinda degisen
yeni pikler gozlenmektedir. Bu pikler Naylon 6’nin karakteristik piki civarindadir ve

boroksit polimer etkilesmesinden dolay1 yarilmalar géstermistir.
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4.4.3 TG Analizleri

Naylon-6 polimerinin termal degradasyonu sonucunda birgok kii¢iik molekiil
ve ug grup triinleri olusur [52, 53, 54, 55]. Bu iiriinlerin miktar1 ¢evreyle oldukga
iliskilidir. Ornegin ortamin sicakliginin yiikseltilmesi veya su gibi bir niikleofilin
ortama eklenmesiyle Sekil 4.2 ve 4.3’de ki gibi degradasyon iiriinleri olusabilir.
Naylon-6"nimn degradasyon iiriinleri (1) 300 °C’nin altinda ve niikleofil yok iken, (2)
300 °C’nin iistiinde ve niikleofil yok iken ve iigiinciisii niiklefil (6zellikle su)
varliginda olmak tizere 3 kategoriye ayrilabilir. Birinci kategoriye gore degradasyon
gergeklestiginde g-kaprolaktam  (monomer) olusur. Monomer olusumu
intramolekiiler son-grup siklizasyonu ile 200 °C’nin biraz iizerinde baslar ve

siklizasyon polimer ana zinciri iizerinde gergeklesir [56].

Bu tez calismasinda degradasyon sicakligi 300 °C’nin iistiindeydi ve ortamda
su gibi bir niikleofil yoktur. Bu nedenle degradasyonun g-kaprolaktam olusumuyla

gerceklestigini  diisiiniiyoruz. Hazirlanan nanokompozitlerin termal gravimetrik
analizlerine ait termogramlar Sekil 3.13 ve 3.14’de ve bu termogramlardan elde

edilen veriler Tablo 4.2°de verilmektedir.

Tablo 4.2: Nano-boroksit/naylon-6 nanokompozitlerine ait termogram verileri

Nano- T5 TlO T30 T5o Tgo Tmax Rezidii Tg
boroksit/naylon- 0 o 0 0 . .
6 (¢ | (&) | (©) | (©) | (O | (O | (9 |(Cc
Naylon
6 365 398 430 443 458 466 0.787 | 56.43
B,0Os/naylon-6
(%1) 360 380 402 412 427 436 1.151 | 54.89
B,0Os/naylon-6
(%2,5) 343 370 393 402 415 419 1.445 | 66.19
B,0Os/naylon-6
(%5) 315 | 357 | 389 | 398 | 411 | 416 | 2.721 |60.54
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Sekiller ve Tablo ile birlikte degerlendirildiginde naylon-6 matriksine B,0;
eklenmesiyle nanokompozitin termal Ozelliklerinde bir azalma gdzlenmistir.
Ozellikle maksimum kiitle kaybinin meydana geldigi Tmax sicakliklarinda 30-50
°C’lik azalislar sz konusudur. Buna karsin artan dolgu miktarlariyla dogru orantili
olarak rezidii miktarlarinda artis gozlenmistir. Naylon-6’daki rezidii miktar1 % 0,787
iken B,Os/naylon-6 (%5) nanokompoziti i¢in % 2,721 olarak hesaplanmigtir. Bu
sonug bize eklenen dolgu maddesinin polimer matriksin degradasyon mekanizmasini

degistirmedigini gostermektedir.
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Sekil 4.2: Niikleofil yok iken naylon-6 polimerinin degradasyon mekanizmasi
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Sekil 4.3: Niikleofil var iken naylon-6 polimerinin degradasyon mekanizmasi

4.4.4 DSC Analizleri

Sekil3.15-3.18’de ve Tablo 4.2°de DSC analizlerinden elde edilen camsi
gecis sicakliklarinda 6nemli derecede artis meydana geldigi kaydedilmistir. Naylon-6
filmi icin hesaplanan Tg degeri 56,43 °C iken B,Os/naylon 6 (%2.5) 6rneginde
yaklagik 10 °C’lik bir artis ile 66,2 °C olarak bulunmustur. Bu sonug bize diisiik
sicakliklarda dolgu maddesi (B,Os) ile naylon-6 arasinda bir etkilesim odugunu

gostermektedir.

445 Optik Temas Acis1 Analizi

4/70 numune/bilye agirlig1 oraninda 6giitiilen boroksit ile hazirlanan naylon-6
nanokompozitlerinin temas agilar1 Tablo 3.12°de verilmektedir. Tablodan anlagildig1
gibi naylon-6’ya ait 73,6”lik temas acis1 nanokompozit olusumu ile 40.79%’ye kadar
diismiistiir. Artan dolgu maddesi miktariyla nanokompozitlerin temas agis1 azalmakta
hidrofilik 6zellikleri artmaktadir. Benzer sonuglar A. Abdal-hay ve arkadaslar
tarafindan hazirlanan Naylon-6/hidroksiapatit drneklerinde de goriilmiistiir. Su ile
gerceklestirilen temas agist Olgiimlerinde hidroksiapatitin eklenmesiyle temas agisi

120%den 60°’ye kadar diismiistiir [57].
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