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OZET

CESITLi BOR MINERALLERINDEN HIiDROFOBIK VE NANOYAPILI CiNKO
BORAT URETIM YONTEMLERININ GELISTIRILMESI

Emre OZTURK

Kimya Mihendisligi Anabilim Dali

Yiksek Lisans Tezi

Tez Danismant: Yrd. Doc. Dr. Nurcan TUGRUL

Tirkiye sahip oldugu bor rezervleri ve cevherlerinin kalitesi ile diinyanin 6nde gelen
Ulkelerindendir. Buna ragmen urinlerinin gesitliligi sahip olunan potansiyel yaninda
¢ok azdir. Dolayisi ile degisik bor urinleri elde edilmesine yonelik c¢alismalarin
yapilmasina ihtiya¢ duyulmaktadir. Cinko Borat bunlardan bir tanesidir. Cinko Borat,
alev geciktirici ve duman bastirici katki maddesi olarak kullaniimaktadir. Ayrica Cinko
Borat ahsap kompozit malzemelerde mantar ve bdcek oldirict olarak, borosilikat
malzemelerde hammadde olarak, yaglama yaglarinda katki olarak ve seramik
sanayinde ergime noktasi dustrtci olarak da kullaniimaktadir.

Cinko Borat uretimi icin yaygin olarak ¢inko oksit ve borik asit kullaniimaktadir. Bu
calismada, ¢inko kaynagi olarak ¢inko oksit yerine ginko karbonat kullaniimis ve Cinko
Borat uretimi, farkli bor kaynaklari ve farkh karistirma sistemleri kullanilarak
gerceklestirilmistir.

Calismada ilk olarak bor kaynagi olarak kolemanitten uretilen referans borik asit ile
cinko kaynagi olarak c¢inko karbonat kullanilarak, hidrofobik ve nano yapili Cinko Borat
tretilmeye calisilmistir. ikinci asamada ise oncelikle, boraks dekahidrattan borik asit
Uretilmis ve boraks dekahidrattan Uretilen borik asitin, referans borik asit ile uyumlu
oldugu gorilmistlir. Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ile ¢inko karbonat
kullanilarak Cinko Borat Uretimi icin ikinci asama tamamlanmistir. Hidrofobik yapida
Cinko Borat elde etmek icin propilen glikol (PG), kerosen ve oleik asit (0.A) gibi farkh
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modifiye ajanlar ve bu yag fazlarinin homojen bir sekilde dagilmasi igin izopropil alkol
(iPA), etanol, metanol gibi farkli ¢dziiciiler kullanilmis, farkl modifiye ajanlarin farkli
¢Ozuculer ile kullaniminin hidrofobisite Gzerine etkileri arastiriimigtir. Ayrica ¢alismada
reaksiyon suresi, reaktan orani, sicaklik, karistirma hizi, asi ve sogutma sicakhg gibi
reaksiyon parametrelerinin verim Uzerine etkisi, 1siticili manyetik karistirici kullanilarak
incelenmis ve belirlenen optimum noktalarda, mekanik karistirmali cam reaktér
kullanilarak elde edilen sonuglar karsilastirilmistir. Sonug olarak, mekanik karistirmali
cam reaktorde yapilan deneylerde, verimin daha yliksek oldugu gortlmustr.

Elde edilen Urlinlerin karakterizasyonu, analitik yontemin yani sira, XRD, FT-IR cihazlari
ile belirlenmistir. Uriinlerin hidrofobisitesini belirlemek amaciyla temas agisi élciimleri
yapilmis ve gerek morfolojik yapisini gerekse nano boyutta urln Uretildigini tespit
etmek amaciyla SEM cihazi kullanilmigtir. Sonug¢ olarak, nano yapili Cinko Boratin
basariyla sentezlendigi, proses parametreleri degisiminin, verimi; farkli modifiye ajan
kullaniminin da hidrofobisiteyi 6nemli 6lclide etkiledigi sonucuna variimistir.

Anahtar Kelimeler: Borik asit, Cinko Borat, hidrofobisite, nano, verim

YILDIZ TEKNiK UNiVERSITESi FEN BiLIMLERI ENSTITUSU
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ABSTRACT

THE DEVELOPMENT OF PRODUCTION METHODS OF HYDROPHOBIC AND
NANO ZINC BORATE FROM DIFFERENT BORON MINERALS

Emre OZTURK

Department of Chemical Engineering
MSc. Thesis

Advisor: Assist. Prof. Dr. Nurcan TUGRUL

Turkey is one of the leadings countries with boron reserves and ore grade in the world.
Nevertheless product range is very little according to possessed potential. Therefore, it
is necessary to work to produce different boron products. Zinc borate is one of those.
Zinc borate is used as fire retardant and smoke suppressant additives. Zinc borate is
also used as anti-fungal and anti-bacterial additive in wood composites, as raw
material for borosilicate materials, as lubricating oil additives, and as ceramics flux.

Generally zinc oxide and boric acid are used to produce zinc borate. In this study, zinc
carbonate was used instead of zinc oxide as zinc source and production of zinc borate
was carried out by using different boron minerals and different stirred system.

In study, first of all, it was studied to produce hydrophobic and nano structure zinc
borate by using reference boric asid produced from colemanite as boron source and
zinc carbonate as zinc source. In second stage, firstly boric acid was produced from
borax decahydrate and it was seen that boric acid produced from borax decahydrate is
similar to reference boric acid. Second stage was completed by using boric acid
produced from borax decahydrate and zinc carbonate for production of zinc borate.
Different modified agents as propylene glycol (PG), kerosene and oleic acid (0.A) were
used to produce hydrophobic zinc borate and different solvents as isopropyl alcohol
(IPA), ethanol and methanol were used to obtain homogenous phase and the effects of
using different modified agents with different solvents on hydrophobicity were
investigated. In addition, the effects of reaction parameters as reaction time, reactant
ratio, temperature, stirring rate, seed and cooling temperature on vyield were
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investigated by using magnetic stirrer and the results obtained by using mechanic
stirred glass reactor were compared at optimum points. As a result, it was seen that
yield obtained by using mechanic stirred glass reactor is higher than yield obtained by
using magnetic stirrer.

The characterization of the obtained products was determined with analytical methods
and XRD, FT-IR. Contact angle measurements were carried out to determine
hydrophobicity of products and SEM was used to determine both morphological
structure and nano structure of products. As a result, it was seen that zinc borate was
produced successfully and changing of process parameters affected to yield and using
different modified agents affected to hydrophobicity.

Key Words: Boric acid, zinc borate, hydrophobicity, nano, yield
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BOLUM 1

GIRIS

1.1 Literatiir Ozeti

Enddstri icin 6nemi giinden gline artan bor elementi ¢esitli alanlarda kullanilmaktadir.
Bor mineral veya cevherleri dogadaki halleriyle ticari dnem tasirlar, ancak farkl tipteki
rafine bor bilesiklerinin Uretilmesi icin bazen teknolojik islemlere tabi tutulmalari
gerekmektedir. Bu bor bilesikleri, icerdikleri bor oksit (B,Os) miktarlarina veya

tasidiklari fiziksel veya kimyasal 6zelliklerine gore farkli alanlarda kullanilirlar.

Diinyada ticari deger tasiyan 300’den fazla 6zel bor kimyasallarinin mevcut oldugu ve
bu Uriinlerden ancak bazilarinin yiiksek pazar hacmine sahip oldugu gorilmekle birlikte
bunlardan o6zellikle Cinko Boratin gelecekte pazar hacimlerinin artma potansiyelinin
yuksek olacagl degerlendirilmektedir. Cinko Borat alev geciktirici, duman bastirici,
korozyon geciktirici olarak polimerlerde ve kaplamalarda kullanilir. Ozellikle hidrofobik
ve nano yapili Cinko Borat, ahsap sanayinde gerek alev geciktirici olarak, gerekse
malzemenin mukavemetini arttirmasi nedeniyle sanayi agisindan Gretimi blyik énem

arzetmektedir.

1.2 Tezin Amaci

Bu calismada, ¢inko karbonat (ZnCOs) ve borik asit (H3BOs) kullanilarak hidrofobik ve
nano yapil Cinko Borat Uretimi gerceklestirmek amaclanmistir. Yiksek verimli ve diistik
maliyetli Grln Uretimini saglayabilmek amaciyla, iki farkli bor kaynagi kullaniminin yani
sira iki farkli karistirma sistemi kullanilmis, belirlenen optimum kosullarda elde edilen

sonuglar her iki sistem icin karsilastiriimistir. Farkli modifiye ajanlarin farkh ¢ozicller



ile kullanimininin, Uretilen Cinko Boratin 6zellikleri (izerine etkilerinin incelenmesi

hedeflenmistir.

1.3 Hipotez

Kullanilan referans Cinko Borat hidrofilik yapidadir ve hidrofobik yapili Grin
uretebilmek agisindan modifiye ajan kullanilmasi gerekmektedir. Bilindigi gibi modifiye,
degistirmek ve glglendirmek anlamina gelmektedir. Bu ¢alismada da, farkli modifiye
ajanlarin hidrofobisiteyi ve Uriin yapisini ne kadar degistirdigi incelenmistir. Farkl
karistirma sistemleri kullanilarak, c¢inko karbonat ve farkh bor kaynaklari ile
gerceklestirilen  reaksiyonlar,  belirlenen  optimum  reaksiyon  kosullarinda
karsilastiriimistir. Elde edilen sonuglar, analitik yontemin yani sira XRD, FT-IR cihazlari
ile karakterize edilmistir. Uriinlerin morfolojik yapisini ve nano boyutta uriin Uretilip
Uretilmedigini tespit etmek amaciyla SEM cihazi kullaniimistir. Hidrofobikligi tespit
etmek amaciyla da temas acisi 6lciimleri yapilmistir. Sonug olarak, nano yapili Cinko
Boratin basariyla sentezlendigi, proses parametreleri degisiminin, verimi; farkh
modifiye ajan kullaniminin da hidrofobisiteyi onemli 6lglide etkiledigi sonucuna

variimistir.



BOLUM 2

BOR

2.1 Borun Tarihgesi

Arapga Burag/baurach terimi ile ifade edilen bor bilesikleri yaklasik 4000 yil 6ncesinden
beri, yani Babilliler doneminden bu yana bilinmekte ve c¢esitli amaclar icin
kullaniimaktadir [1]. Ornegin Misirlilar ve Mezopotamya uygarliklari bazi hastaliklarin
ivilestirilmesinde ve 6liilerin mumyalanmasinda boraks kullanmislardir. M.O. 800
yillarinda Cinlilerce porselen siri olarak ve Himalaya topluluklarinca degerli metallerin
eritilmesinde boraks kullanilmistir. iki bin yil 6ncesinden gelen Arapca ve Farsca
yazitlarda borakstan soz edildigi ve sanstrikce yazitlarda tinkal deyimini ‘tincanaé’
sOzclgiunin karsiladig bilinmektedir [2]. Eski Yunanhlar ve Romalilar boratlari temizlik
maddesi olarak kullanmis, ilag olarak ilk kez Arap doktorlar tarafindan M.S. 875 yilinda

kullanilmistir [3].

Bor minerallerinin dlinyadaki tarihgesi 13. ylzyilda, dogrudan dogruya kendisini
getirmemis olsa bile, Marco Polo zamaninda cevherin Tibet’ten Avrupa’ya getirilmesi

ile baslar [4].

Borik asit 1700°li yillarin basinda borakstan yapilmis, 1800’li yillarin basinda ise
elementel bor elde edilmistir [5]. Elementel bor Fransiz Kimyacisi Gay Lussac, Thenard
ve ingiliz Kimyacisi Sir Humphry Davy tarafindan ayni zamanda elde edilmistir. Bu bilim
adamlan safligi % 50’den fazla olup koyu renkli ve yanici Ozellik gosteren bor

elementini elde etmeyi basarmislardir [6].



Son yillarda bilim ve teknoloji alaninda gerceklesen 6nemli gelismeler, borun ileri
teknolojilerde de biyik avantajlar sagladigini ortaya koymustur. Ozellikle bilgi
teknolojileri, otomotiv sanayi ve enerji alanlarinda énemli arastirmalar yapiimaktadir.
Ornegin, bir bor bilesigi olan sodyum borhidriiriin, suyla tepkimeye girerek katalizér
aracitig ile hidrojen gazi ac¢iga cikarma oOzelliginden yararlanilarak elektrokimyasal
enerjiyi elektrik enerjisine donustlirecek diizenekler olan yakit ve cevre kirliligi
sorununu ortadan kaldiracak olan bu teknolojinin pazara girmesiyle, gelecekte bor ve

bor bilesiklerine olan talebin biiyik 6lctide artacagi tahmin edilmektedir [3].

2.2 Bor Elementinin Kimyasal ve Fiziksel Ozellikleri

Bor, periyodik tabloda B simgesi ile gOsterilen, atom numarasi 5, atom agirhg 10.81
olan metalle ametal arasi yari iletken 6zellige sahip bir elementtir. Yerylziinde toprak,
kayalar ve suda yaygin olarak bulunan bir elementtir (Cizelge 2.1). Genelde, toprakta
ortalama 10-20 ppm, deniz suyunda 0,5-9,6 ppm, tath sularda ise 0,01-1,5 ppm

arasinda bor bulunur [7].

Bor elementi dogada serbest olarak bulunmaz. Bor biri amorf ve altisi kristalin polimorf
olmak Uzere cesitli allotropik formlarda bulunur. Alfa ve beta rombohedral formlar en
cok calisilmis olan kristalin polimorflardir. Alfa rombohedral yapi 1200°C'nin lizerinde
bozulur ve 1500°C'de beta rombohedral form olusur. Amorf yapi 1000°C’'nin lzerinde
beta rombohedrala donusiir ve her tiirli saf bor ergime noktasinin lzerinde 1sitilip

tekrar kristallestirildiginde beta rombohedral forma dénisur [2].

Bor baglanma igin elektrondan ¢ok orbitale sahip oldugundan (4 orbital, 3 elektron ) bir
elektron cifti alicisidir. Bir Lewis asididir. Cogunlukla ¢cok merkezli baglar olusturmaya
egilimlidir. Ayrica oksijene karsi blylk bir ilgisi vardir. Elementel borun kimyasal
davranisi morfoloji ve parcacik bliyukligine dayanir. Genel olarak kristal bor reaktif
degildir halbuki amorf bor cok daha kolay bir sekilde reaksiyon verir. Oda sicakliginda
tim modifikasyonlari kimyasal ataklara karsi direnclidir [8]. Oksijene yliksek ilgisi,
boratlarin ve oxo komplekslerin olusmasini saglayan diger bir belirgin 6zelligidir. Ayrica,
kiiciik boyutlu olmasi alasim tipi metal borirlerin hazirlanmasina imkan verir [7]. Bor,

ylksek sicaklikta su ile reaksiyona girerek borik asit ve bazi diger Grinleri olusturur.



Mineral asitleri ile reaksiyonu, konsantrasyona ve sicakliga bagh olarak yavas veya

patlayici olabilir ve ana Urin olarak borik asit olusur [9].

Kimyasal olarak ametal olan kristal bor, normal sicakliklarda hidroklorik/ hidroflorik
asitler, su ve hava ile soy davranislar gostermekte, sadece yiksek konsantrasyonlu

nitrik asit ile sicak ortamda borik asite dontisebilmektedir [10].

Cizelge 2.1 Bor elementinin kimyasal 6zellikleri [11]

Ozellik Degeri

Elektron ilgisi 32 kj/mol-0.332 eV

Elektronegativite 2.04 (Pauling)

2.01 (Mulliken)

iyon yaricapi 0.25 nm

Atom yarigapl 0.80-0.95 nm

Iyonizasyon potansiyel

Birinci 798 kj/mol-8.27 eV
ikinci 2426 kj/mol-25.15 eV
Ugtincii 3658 kj/mol-37.92 eV

Kati halde bor ¢ok sert olup kirilgandir. Sekil 2.1’de gosterildigi gibi, donuk bir metalik
parlakhga sahiptir, fakat elektrigi iyi iletmez. Bor elementinin kristal yapisi Sekil 2.2’de
gosterilmektedir. Bor bir yari iletken olup sicakhk arttik¢a iletkenligi artar. Yar
iletkenlik su sekilde agiklanabilir: Oda sicakhiginda elektronlar merkezi ¢ekirdege siki
baglanmis olup serbest hale ge¢cmeleri gictilr. Sicaklk arttik¢a serbest hale gecerek
kristal icersinde harekete gecerler. Sicaklik yiikseldikge kristal 6rglislinlin titresiminin
artmasindan dolay! direng artsa da serbest hale gecen elektron sayisi arttigindan

maddenin iletkenligi artar (Cizelge 2.2) [7].
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Sekil 2.2 Bor elementinin kristal yapisi [7]
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Gizelge 2.2 Bor elementinin fiziksel 6zellikleri [9]

Ozellik Degeri
Atom Numarasi 5
Atom Agirhig 10.811+0.005 veya 0.007
Yogunluk(kg/m?>) 2.46
Molar Hacim (cm?) 4.39
Erime Noktasi 2190+20°C
Kaynama Noktasi 3660°C

Termal Genlesme Katsayisi

0.0000083 cm/cm C 10°®

Konduktivite Elektriksel: 1.0E ** 10%/cm
Termal: 0.274 W/cmK
Goriinls Sari-Kahverengi ametal kristal

Elastik Moduli

Bulk: 320/GPa

Atomizasyon Entalpisi

573.2 ki/mol (25°C)

Entalpi (kj/mol)

Flzyon Entalpisi: 22.18 ki/mol

Buharlasma Entalpisi: 480 kl/mol

Sertlik

Mohs: 9.3

Vickers: 49000 MN m™

Buharlasma Isisi 489.7 ki/mol
Fiziksel Durumu (20°C & 1 atm) Kati
Spesifik Isisi 1.02 J/gK

Buhar Basinci

0.348 Pa (2300°C)




2.3 Bor Uriinleri Terminolojisi

Bor mineralleri ve bunlardan elde edilen ticari Urinlerin gruplandiriimasi konusunda
literatlirde kesin bir siniflandirma bulunmamaktadir. Bor rezervi olusumlari bor
mineralleri, bunlardan elde edilen zenginlestirilmis bor cevherleri boratlar, rafine

Urlnler bor bilesikleri ve bor Griinleri olarak adlandirilmaktadir [12].

Yapilan siniflandirma genel olarak degerlendirildiginde; rezervler s6z konusu ise ’bor
mineralleri rezervleri’, konsantre cevher Urilinleri s6z konusu ise *ham bor Grinleri’,
konsantre cevherlerden rafinasyon ya da reaksiyon sonucu birincil olarak Uretilen
boraks pentahidrat, boraks dekahidrat, susuz boraks, sodyum perborat, borik asit ve
susuz borik asit s6z konusu ise “rafine bor Urlinleri”, rafine bor Urilinlerinden Uretilen;
Cinko Borat, sodyum borhidriir, bor karbdr, bor nitriir, disodyum oktaborat tetrahidrat,
amonyum pentaborat, boranlar gibi Urinler s6z konusu ise “6zel bor driinleri”

terminolojisini kullanmak uygun olmaktadir [12].

Tekstil/izolasyon tipi fiberglas, borosilikat camlar, sir, sirca sabun, deterjan gibi Griinler
icin ise “bor kullanilan sanayi Urinleri” ya da “bora dayali sanayi driinleri”

terminolojisini kullanmak daha dogru gériinmektedir [12].

2.4 Bor Mineralleri

Yerylziinin 51. yaygin elementi olan bor, yerylzinde toprak, kayalar ve suda yaygin
olarak bulunan bir elementtir. Topragin bor icerigi genelde ortalama 10-20 ppm, deniz
suyunda 0,5-9,6 ppm, tath sularda ise 0,01-1,5 ppm araligindadir. Bor tabiatta serbest
olarak bulunmaz. Bor elementi, dogada degisik oranlarda bor oksit (B,0s) icerigi ile 250
den fazla mineralin yapisinda yer almaktadir. Buna ragmen, ekonomik anlamda en
onemli bor mineralleri kalsiyum, sodyum, magnezyum elementleri ile hidrat bilesikleri
halinde bulunur ve bu elementlerine gore siniflandirilirlar. Bor minerallerinden ticari
degere sahip olanlari, tinkal, kolemanit, tleksit, probertit, borasit, pandermit, szaybelit,

hidroborasit ve kernittir [2].

Rezervler s6z konusu ise bunlari bor mineralleri olarak adlandirmak mumkindur.
Cizelge 2.3’de ticari 6neme sahip bazi bor mineralleri ve bunlarin kimyasal formdilleri

gosterilmektedir.



Cizelge 2.3 Ticari dneme sahip bor mineralleri, bilesimi ve bulundugu yer [13]

Mineral Formiilii B,0s (%) Bulundugu yer

Boraks Na,B;07.10H,0 36.6 Kirka, Emet, Bigadic,ABD
Kernit Na,B407.4H,0 51.0 Kirka, ABD, Arjantin

Uleksit NaCaBs04.8H,0 43.0 Bigadic, Kirka, Emet, Arjantin
Propertit NaCaBs04.5H,0 49.6 Kestelek, Emet, ABD
Kolemanit Ca;Bs011.5H,0 50.8 Emet, Bigadic, Kiglkler, ABD
Pandermit CazB10019.7H,0 49.8 Sultancayir, Bigadic

Borasit Mg3B;015Cl 62.2 Almanya

Szaybelit MgBO,(0OH) 41.4 BDT

Hidroborasit | CaMgBO;;.6H,0 50.5 Emet

2.4.1 Boraks

Boraks, evaporitik ortamlarda olusan bir mineraldir. Tuzlu gol sularinin evaporasyonu
ile olusur. Karbonatlar, silfatlar ve halit gibi diger evaporasyon mineralleri ile birlikte
bulunur. Kimyasal bilesimi Na,B;0,.10H,0’dir. Kisa prizmatik kristalli, bazen levhamsi
kristal bigimine sahip monoklinik kristal sistemindedir (Sekil 2.3). % 36.5 oraninda

B,Os icerir. Kristal sekli, distk 6zgil agirhgi, suda ¢oziinebilirligi ayirici 6zellikleridir [5].

Sekil 2.3 Boraks mineralinin goriintsu [7]
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2.4.2 Kernit (Rasonit)

Kimyasal bilesimi Na,;B407.4H,0 olan kernit monoklinik sistemde kristallenir. Sertligi
2,5-3, 6zgul agirhg! 1,91 gr/cm3’dUr. Bor icerigi % 15,8, B,03 icerigi % 50,9'dur. Boraksa

gore suda daha yavas ¢ozlnur. Renksiz ve saydamdir (Sekil 2.4) [2].

Sekil 2.4 Kernit mineralinin goérindsa [5]

2.4.3 Uleksit

Tabiatta masif, karnabahar seklinde, lifsi ve siitun seklinde bulunur. Saf olani, beyaz
rengin degisik tonlarindadir. ipek parlakliginda olanlari da vardir. Genelde kolemanit,
hidroborasit ve probertit ile birlikte olusmustur. Ulkemizde Kirka, Bigadic ve Emet

yorelerinde bulunmaktadir [9].

Kimyasal bilesimi NaCaBs04.8H,0’dir. Triklinik diizlemde yer alir. Pamuk yumagi sekli,
distuk yogunlugu, soguk suda ¢ozlinmeyip sicak suda ¢oziinmesi ayirici 6zellikleri

arasinda yer alir (Sekil 2.5) [5].

Sekil 2.5 Uleksit mineralinin gériiniisi [7]
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2.4.4 Kolemanit

Monoklinik sistemde kristallenir. Sertligi 4-4.5, 6zgiil kiitlesi 2,42 g/cm*dur. B,0; igerigi
% 50,8'dir. Suda yavas, HCl asitte hizla ¢ozinir. Isitildiginda ¢atirdayarak dagilir (Sekil
2.6). Ozellikle cam yiinii ve borik asit tretiminde kullanilir. Bor bilesikleri icinde en
yaygin olanidir. Tlrkiye’de Emet, Bigadi¢ ve Kestelek yataklarinda, diinyada ABD’de
bulunur [7].

Sekil 2.6 Kolemanit mineralinin goriinlisi [4]

2.4.5 Pandermit (Priseit)

Pandermit beyaz renkte ve masif olarak bulunup kirectasina benzemektedir. Tlrkiye’de
Bigadig-Sultangayir ve Kirka-Borat yataklarinda bulunmustur. Kil ve jips yataklarinda da
bulunur. Kimyasal bilesimi CayB10019.7H,0’dir. Triklinik dizlemde yer alir. Sekli,
mikemmel dilinimi, akkor ateste erimesi ve suda ¢6ziinmeyip, asitlerde kolayca

¢Oziinmesi ayirici 6zellikleri arasinda yer alir(Sekil 2.7) [5].

Sekil 2.7 Pandermit mineralinin goértinisi [5]
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2.4.6 Probertit

Kirli beyaz, agik sarimsi renklerde olup isinsal ve lifsi sekilli kristaller seklinde bulunur.
Kristal boyutlari 5 mm ile 5 cm arasinda degisir. B,O3 icerigi % 49.6’dir. Tirkiye'de
Kestelek yataklarinda Uleksit ikincil mineral olarak gozlenir. Ancak Emet’te tekdlze
tabakali birincil olarak ve Doganlar, igdekdy bélgesinde kalin tabakali olarak

olusmustur (Sekil 2.8). Kimyasal bilesimi NaCaBs0s.5H,0’dur [7].

Sekil 2.8 Probertit mineralinin gorindsd [4]

2.5 Bor Uriinleri

Endistride kullanilan bor Grinleri, Gretim asamalar ve prosesleri ile kullanim alanlari
dikkate alinarak, ham bor, rafine bor Urtnleri ve ug Uriinler seklinde 3 gruba ayrilmistir

[14].

2.5.1 Ham Bor Uriinleri

Diinyada {Uretilen bor cevherlerinin hemen hemen tamami bir zenginlestirme
isleminden sonra, ya parca yada 6gutilmis konsantre halinde pazarlanir ve kullanilir.
Bu tur drlnler ham bor olarak tanimlanabilmektedir. Ham bor driinlerinin

(konsantreler) mineral yapisi ve Uretildikleri yerler Cizelge 2.4'de gosterilmektedir [15].

Ham bor Uriinleri % 90 dolayinda borik asit, boraks penta ve dekahidrat gibi rafine bor
drlnleri Gretiminde kullanilmaktadir. Bunun yani sira, gesitli amaglara yonelik cam
elyafi (fiberglas), borosilikat cam, niikleer uygulamalar ve metalirjide kullanilmaktadir.
Ozellikle, borlu celik yapiminda kolemanit, celik iiretiminde fluorit yerine uleksit ve

kolemanit tercih edilmeye baslanmistir [15].

12



Cizelge 2.4 Ham bor urlnleri [16]

Uriin Adi Formiilii Bulundugu Yer
Tinkal konsantre Na,B;07.10H,0 Turkiye, ABD, Arjantin
Uleksit konsantre NaCaBs04.5H,0 Tirkiye, ABD, Arjantin

Kolemanit konsantre Ca,Bs011.5H,0 Turkiye, ABD, Arjantin, Sili

Ogutiilmis kolemanit

Hidroborasit konsantre CaMgBO0,;.6H,0 Turkiye, Arjantin

Szaybelit MgBO,(OH) Kazakistan, Cin

Tirkiye tinkal, Gleksit ve kolemanit konsantreleri Uiretip, diinyaya satmaktadir. Turkiye
bu satislar ile diinya konsantre satislarinin (387.000 ton B,0s3) yaklasik % 80’ini
karsilamaktadir. Diger bir ifadeyle, diinya (leksit ve kolemanit konsantresi talebinin
hemen hemen tamamini Turkiye karsilamaktadir ve bu satislar ile 85-90 milyon US $

gelir elde edilmektedir [15].

2.5.2 Rafine Bor Uriinleri

Ticari boyutta diinyada Uretilen rafine bor urinleri Cizelge 2.5’te verilmistir. Rafine bor
drinlerinin temel kullanim alanlari olarak, cam ve cam elyafi, sabun ve deterjan,
seramik, yangin geciktirici geregler, tarim, niikleer uygulamalar, metalirji, ilag ve

kozmetik, elektronik ve bilgisayar sanayi dallari sayilabilir [14].

Rafine bor Grlnleri borun en ¢ok tiiketilen tlrevlerini olusturmaktadir. Rafine boraks
Urinleri (Boraks penta ve dekahidrat, susuz boraks) tretim tesislerinin toplam diinya
kurulu kapasitesi 1.600.000 ton dolayinda olup, bunun 452.000 tonu Turkiye'de
bulunmaktadir. Turkiye’nin boraks penta ve dekahidrat Uretimi ise yillik 135.000 ton
B,0s3 diizeyindedir; bu uretim dulzeyi dinya uretiminin % 23’Gni olusturmaktadir.
Diinya borik asit Gretim kapasitesi ise 800.000 ton dolayindadir. Kurulu kapasitenin

% 25’i US Boraks’a, % 11’i Eti Maden isletmeleri Genel Miidiirliigii’ne aittir. Tirkiye’nin
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borik asit tretimi 30.000 ton B,0s; dolayinda olup, diinya Uretiminin, ancak, % 11’ini

olusturmaktadir [15].

Cizelge 2.5 Rafine bor urlinleri [14]

Uriin Adi Formiilii B,03 (%)
Boraks pentahidrat Na,B407.5H,0 47.8
Boraks dekahidrat Na;B,07.10H,0 36.5

Susuz boraks Na,B40; 69.3

Borik asit H3BO; 56.5

Susuz borik asit B,0; 100.0
Sodyum perborat NaBOs.4H,0 22.0
Sodyum metaborat NaBO,.4H,0 64.2
Sodyum oksiborat Na,Bg013 81.8

2.5.2.1 Boraks Pentahidrat

Disodyum tetraborat pentahidratin (Na,B40,.5H,0) molekdl agirhgr 291,35 gr/mol,
6zgul agirhg 1,88 gr/cm?, olusum isisi —1143,5 kcal/mol’diir. Mineral adi tinkalkonit
olan pentahidrat boraksin dehidrasyonundan olusan birikintiler halinde bulunur.

Doymus boraks ¢ozeltisinin 60°C’nin Uzerinde kristallenmesi ile olusur [15].

2.5.2.2 Susuz Boraks

Disodyum tetraborat (Na,B,0;) molekil agirlhigi 201,27 gr/mol, 6zgul agirhigi 2,3 gr/cm?,
olusum 1sisi —783,2 kcal/mol olan renksiz ve ¢ok sert bir kristaldir. Kolay 6gttulebilir

kristalin bir kitle olarak bulunur. Ergime derecesi 741°C’dir. Higroskopiktir, boraks
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hidratin 600-700°C’'de dehidrasyonu ile stabil yapida susuz boraks (retimi

saglanabilmektedir [15].

2.5.2.3 Borik Asit

Borik asit (H3BOs), molekul agirhg: 61,83 gr/mol, B,0s icerigi % 56,3, ergime noktasi
169°C, ozgul agirhg 1,44 gr/cm3, olusum 1sis1 —=1089 kj/mol, ¢éziinme isisi 22,2 kj/mol
olan kristal yapili bir maddedir. Oda sicakliginda sudaki ¢ozinirligli az olmasina
ragmen, sicaklk ylkseldikge ¢ozinirligli de 6nemli olglide artmaktadir. Bu nedenle
sanayide borik asidi kristallendirmek icin genellikle doygun ¢o6zeltiyi 80°C’den 40°C’ye
sogutmak yeterli olmaktadir. Bor minerallerinden genis Olcliide (retilen borik asit
baslica; cam, seramik ve cam yini sanayiinde kullaniimakta olup, kullanim alanlari cok
cesitlidir. Borik asit, bor minerallerinin genel olarak silfiirik asit ile asitlendirilmesi ile
elde edilmektedir. Tirkiye’de borik asit Uretimi baslica; Bandirma’daki Eti Maden
isletmeleri Genel Mudurligli Bor ve Asit Fabrikalarn isletmeleri tarafindan

yaptimaktadir [15].

2.5.2.4 Susuz Borik Asit (Bor Oksit)

Bor oksit (B,03), borun ana oksiti ve bor yilizdesi en fazla olan bilesigidir. Bor oksit
bilesigini kristallendirmek oldukc¢a glictlir bu yizden 1937 yilina kadar sadece camsi
hali bilinmekteydi. Borun havada ya da oksijende isitilmasiyla olusur fakat, genellikle
borik asidin, B(OH)s, dehidrasyonu ile hazirlanir. Borik asit 6nce suyunu kaybederek
metaborik aside donuslir, sonra metaborik asit suyunu kaybederek bor oksidi
olusturur. Bu donlsim sirasinda kristalin halde icinde 6 uyeli (BO)s halkalarinin
bulundugu trigonal sirali BO3 birimlerinden olusan ag yapisi yliksek sicakliklarda artarak
bozunmaya ugrar ve 450°C lizerinde polar B=0O gruplari olusur. 1000°C Uzerindeki
sicaklklarda buhar tamamen monomerik B,Os; molekiillere igerir. Kristal bor oksit iki
takim halindeki bozulmus BO, tetrahedradan olusmus hegzagonal simetriye sahip
olmakla birlikte, bag uzunluklari ¢ok genis aralikta degiskenlik gosterir. Hegzagonal
kristal hali, 22 kbar basing ve 400°C de yeni monoklin sekle dénistirilebilir. Elde
edilen bu yapinin (B-B,03) yogunlugu 2,95 g/cm’® ve o-B,0s’e (2,56 g/cm’) gore

ortalama % 20’den daha bilyuktir. B,Os karakteristik olarak borat camlarina renk
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vermek icin metal oksitlerin ¢ogunu ¢Ozer. En ©6nemli uygulamalari kolay
uygulanabilirligi ve termal genlesme katsayisinin kiicUkligl sebebiyle bor silikat

camlarinin yaygin olarak kullanildigi cam endustrisidir [17].

2.5.2.5 Sodyum Perborat

Sodyum perborat (NaBO,.H,0.3H,0) genellikle tetrahidrat yapisindadir. Perborat
Uretiminde % 33 B,0; iceren boraks minerali kullanilmaktadir. Sodyum perborat,
Bandirma’daki Eti Maden isletmeleri Genel Mudirliigii Bor ve Asit Fabrikalari
tarafindan Uretilmektedir. Sodyum perborat, agartici etkisi dolayisiyla yaygin olarak
sabun ve deterjan sanayinde kullanilmaktadir. Ayrica kozmetik maddelerin yapiminda,
tekstil endustrisinde, mum, recine, tutkal ve siinger sanayinde katki maddesi olarak

kullanilmaktadir [15].

2.5.3 Ug Uriinler

Uc¢ drinler daha once belirtilen ham rafine Urtnlerden dretilirler. En 6nemli
ozelliklerini ileri teknoloji gerektiren yontemler ile Uretilmeleri olusturmaktadir. Ham
rafine bor Uriinlerine gore (retilen ug Grlin sayisi daha fazladir. Burada, nispeten, daha
blyiuk oranda duretilip, tliketilen ug Urlinlere yer verilmistir. Belli bash ug Grlnler

arasinda elementer bor, bor karbir, bor nitriir ve bor alasimlari sayilabilir [15].

Elementer bor, glnumizde askeri faaliyetler sirasinda, aydinlatma amaciyla
kullanilmaktadir [14]. ilk defa 1909 yilinda iki bakir elektrot arasinda meydana getirilen
bir elektrik arkindan (akimindan) gegirilen bor triklorir ve hidrojen karisimindaki BCls,
hidrojenle indirgenerek % 96,8’lik saflikta bor elde edilmistir. 1930 yilinda Van Arkel
bor tribromur (BBr3) isitilmis wolfrom teli Gizerinde ayristirarak boru saf halde elde

etmistir [18].

Bor karbur, parlak siyah renkli, kristal yapil fiziksel ve kimyasal etkenlere karsi ¢ok
dayanikli bir malzemedir. Yogunlugu 2,5 gr/cm™tir. Susuz borik asidin grafit hiicrede
petrol koku ve CaCOjs ile birlikte 2500-2600°C’ye kadar isitilmasi yoluyla elde edilir. Bor
karblr elde etmek igin ikinci bir yol da, ¢ok ince borik asit tozunun magnezyum ve

komdir tozu ile birlikte 1400°C’ye kadar isitilmasi seklindedir [19]. Bor karbdir, elmas ve
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kiibik bor nitriirden sonra bilinen en sert malzemedir. Seramik ve c¢ok sert
malzemelerin islenmesinde, atese dayanikl alanlarda refrakter malzemesi olarak,

metal matriks kompozitlerde, nozil ve balistik plaka yapiminda kullaniimaktadir [20].

Bor nitriir, grafite benzer yapida fakat beyaz renkte hafif bir maddedir. Sicakta
preslenmis bor nitririin yogunlugu 2,1 gr/cm™>tir. Elektrik ve isi iletkenligi cok az, oda
sicakliginda ¢ok sert bir maddedir. Bor nitriir azot, azotlu oksijen ve amonyakl ortamda

borun isitilmasiyla elde edilir [19].

2.6 Bor Rezervleri

Diinyadaki 6nemli bor yataklarinin Tirkiye, Rusya ve ABD’de oldugu bilinmektedir.
Dinya toplam bor rezervi (goriinir+muhtemel+mimkiin) 1,2 milyar ton olup; bu
rezervin % 72,2’si Turkiye’de (851 milyon ton B,03), % 8,5’i Rusya’da ve % 6,8’i ABD’de
bulunmaktadir. Bor rezervlerinin tlkelere gore dagilimi Cizelge 2.6’da gosterilmektedir

[9].

Tirkiye'nin bilinen bor yataklarinin timi{ Bati Anadolu’da yer almaktadir. Ginliimize
dek saptanmis olan bor vyataklari, Marmara denizinin gilineyinde, dogu-bati
dogrultusunda yaklasik 300 km’lik ve kuzey-giiney dogrultusunda ise 150 km’lik bir alan
icinde Bigadic, Sultancayir, Kestelek, Emet ve Kirka bolgelerinde bulunmaktadir. Kirka
disindaki tim bor yataklarinda kolemanit egemen mineraldir. Diger taraftan bor

yataklarinin ayrintili mineralojisi 6nemli derecede farkhliklar gosterir [2].

Ulkemizden sonra; diinyanin bilinen en énemli bor yataklari ABD’nin Kaliforniya
eyaletindeki Mojave Coli’ndedir. Yine ayni bolgede Searles Goliinde onemli borat
yataklari mevcuttur. US Geological Survey’e gére Amerika’nin bor rezervinin, B,03
bazinda 40 milyon tonu gorinir olmak Uzere toplam 80 milyon ton’dur. ABD’nin
onemli bor mineralleri tinkal, kernit ve bor iceren tuzlu sulardir. Baslica bor kaynaklari;
Kramer bor yatagi, Death Valley’de bulunan uleksit-proberit bor yatagi, Fort Cady

kolemanit yatagi ve Searles goliinlin borlu sularidir [9].

Rusya’da bor yataklari Hazar Denizi’'nin 250 km kuzeyinde Inder Goli bolgesinde yer
alir. Bu bodlgedeki mineraller magnezyum boratlar (szaybelit ve hidroborasit) ile

kalsiyum boratlardan (pandermit, inyoit, kolemanit) olusmaktadir. Inder bolgesindeki
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yataklara ek olarak Kafkasya’da ve Baykal Golii yakinlarinda da biylk yataklar

bulunmustur [2].

Cizelge 2.6 Bor rezervlerinin tlkelere gore dagilimi [21]

Goruniir Muhtemel Toplam Rezerv Toplam
Ulke Ekonomik Miimkiin (Milyon Ton Rezervdeki Pay
Rezerv (Milyon | Rezerv (Milyon B,0s) (%)
Ton B,03) Ton B,03)
Tarkiye 227 624 851 72.2
ABD 40 40 80 6.8
Rusya 40 60 100 8.5
Gin 27 9 36 31
Arjantin 2 7 9 0.8
Bolivya 4 15 19 1.6
Sili 8 33 41 3.5
Peru 4 18 22 1.9
Kazakistan 14 1 15 1.3
Sirbistan 3 0 3 0.3
TOPLAM 369 807 1176 100

Cin ve Tibet'teki bor yataklari ¢ok kiiclktlir ve haklarinda ¢ok az bilgi bulunmaktadir.

Tibet’teki yataklar termal kaynaklar cevresinde olusmus yataklardir. En iyi bilinen yatak

Kesmir yakinlarindaki Puga Vadisi yatagidir. Cin’deki en oOnemli yatak Tainghai

Eyaletinde Tsaidan Havzasindaki, lksaydam Goli yoresinde olusmustur. Cin bu

yataklardan i¢ tiiketimine yetecek kadar bor Gretmektedir [2].
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Turkiye bor

gosterilmektedir.

rezervlerinin

maden

sahalarina gore

dagilimi

Cizelge

Cizelge 2.7 Turkiye bor rezervlerinin maden sahalarina gére dagihmi [12]

2.7’de

Maden Sahasi Tabii Borat Toplam Rezerv % B,03
(Bin Ton)
Bigadic, Kolemanit, Uleksit 623.459 29-31
Balikesir
Emet, Kiitahya Kolemanit 1.682.562 28-30
Kestelek, Bursa Kolemanit 6.995 29
Kirka, Eskisehir Tinkal 750.620 26

2.7 Bor Kullanim Alanlari

Bor mineralleri, endistrinin degisik kesimlerinde yaygin olarak kullanilmaktadir (Sekil

2.9). Boylesine yayginlasmis kullanim alanlarina sahip olmasi, borun, ham ve rafine

edilmis Urinlerinin Gretiminin son yillarda hizli bicimde artmasina neden olmustur. 21.

ylzyildaki teknolojik gelismeler strdigi slirece bu lretim artisinin da giderek artacagi

kesindir [22].

ODeterjan
5,3 %

E Diger
14,4 %

oEmaye-Sir
19,4 %

Yahtim Tipi
Cam Elyafi
24,4 %

noBorosilikat
Camlar
9,2 %

m Tekstil Tipi
Cam Elyafi
20,6 %

Sekil 2.9 Bor bilesiklerinin kullanim alanlari [21]
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2.7.1 Cam Sanayi

Gunumuzde uretilen borun % 40’1 cam ve fiberglas sanayinde tuketilmektedir. Cam

sanayinde yararlanilan belli bash bor 6zellikleri asagida verilmistir [15].
e Hammaddenin ergime noktasini distrr.
e Ergimis ortamin viskozitesini dlstrur.
e Camin termal genlesme katsayisini dugrir.
e Camin kirilma indisini buyatar.
e Camin saydamligini ve parlakhgini arttirir.

Genellikle cama boraks, kolemanit, borik asit halinde karma olarak ilave edilerek bor
cam elde edilir. Otolar, firinlar, camasir makinesi vb. makinelerde bu tiir camlar tercih

edilir [13].

2.7.2 Seramik Sanayi

Emayelerin viskozitesini ve doygunlasma isisini azaltan borik oksit % 20'ye kadar
kullanilabilmektedir. Ozellikle emayeye katilan hammaddelerin % 17-32’si bor oksit
olup, sulu boraks tercih edilir. Bazi hallerde borik asit veya susuz boraks da kullanilr.
Metalle kaplanan emaye onun paslanmasini 6nler ve gortinisiine gizellik katar. Celik,
aliiminyum, bakir, altin ve glimiis emaye ile kaplanabilir. Emaye aside karsi dayanikliligi
arttinr. Mutfak aletlerinin cogu emaye kaplamalidir. Banyolar, kimya sanayi techizati,
su tanklari, silahlar v.b’de kaplanir. Seramigi cizilmeye karsi dayanikh kilan bor, % 3-24

miktarinda kolemanit halinde sirlara katilr [7].

2.7.3 Temizleme ve Beyazlatma Sanayi

Mikrop oldirici (jermisit) ve su yumusatici etkisinden dolayl sabun ve deterjanlara
% 10 civarinda boraks dekahidrat, toz deterjanlara da beyazlatici etkisini arttirmak igin

% 10-20 oraninda sodyum perborat katilmaktadir [1].
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2.7.4 Alev Geciktiriciler

Borik asit ve boratlar seliilozik maddelere, atese karsi dayaniklilik saglar. Bu maddeler,
heniiz tutusma sicakhgina ulasmadan selililozdaki su molekillerini uzaklastirir ve olusan

komiriin ylzeyini kaplayarak daha ileri bir yanmaya engel olur [1].

Bor bilesikleri yanmayi 6nleyici olarak plastiklerde kullanilmaya baslanmigtir. Bu amag
icin kullanilan bor bilesiklerinin basinda Cinko Borat, baryum metaborat, borfosfatlar

ve amonyum fluoborat gelir [1].

2.7.5 Tarim

Bor bitkiler icin bir mikrobesi elementi olup cicek agmayi, polen Gretmegi, filizlenmegi
ve meyve gelismesini kontrol etmek icin bitkilere gereklidir. Ayrica bor ayni zamanda
yasl yapraklardan bitkinin yeni gelisen kisimlarina ve koklerine seker tasinmasina
yardim eder ve bir yakit pompasi gibi is goriir. Bu ylizden bor icerigi yetersiz olan
topraklara bor giibresi verilmektedir. Yapilan arastirmalar bir ¢cok bitkinin topragin bor
iceriginden dénemli dlciide etkilendigini gdstermektedir. Ozellikle pamuk, misir, yonca
ve soya fasulyesi gibi bitkiler digerlerine gore daha fazla bora ihtiya¢ duymaktadirlar.
Diinyanin her tarafinda ekin rekolteleri ve gida kalitesi topraktaki bor yetersizliginden
dolayl dismektedir. Bu yetersizlikler ciftcilerin degisen ihtiyaglarini ve uygulamalarini

goz online almak suretiyle bor gibreleri ile telafi edilebilir [23].

2.7.6 Metaluriji

Boratlar yuksek sicakliklarda dizgilin, yapiskan, koruyucu ve temiz, ¢apaksiz bir sivi
olusturma o6zelligi nedeniyle demir disi metal sanayinde koruyucu bir cliruf olusturucu

ve ergitmeyi hizlandirict madde olarak kullanilmaktadir [9].

Bor Dbilesikleri, elektrolit kaplama sanayinde, elektrolit elde edilmesinde de
kullaniimaktadirlar. Borik asit nikel kaplamada, fluoboratlar ve fluoborik asitler ise
kalay kursun, bakir, nikel gibi demir disi metaller igin elektrolit olarak kullaniimaktadir
Alasimlarda, oOzellikle c¢eligin sertligini artirici olarak kullanilmaktadir. Bu konuda
ferrobor olduk¢ca 6nem kazanmistir. Celik Gretiminde 50 ppm bor ilavesi c¢eligin

sertlestirilebilme niteligini gelistirmektedir [9].
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2.7.7 Niikleer Uygulamalar

Bor izotoplari niikleer reaksiyonlarin denetlenmesine yardimci olur. Cinkii B'® ve B
izotoplarin nétron absorblama tesir kesidi ylikselir. Bazi tip glic reaktorlerinde fazla

reaktiviteyi 6nlemek icin sogutma suyuna borik asit ilave edilir [15].

Nikleer reaktorlerde kullanilan kontrol cubuklari % 2 bor iceren celik ve alliminyum

alasimindan yapilmaktadir [15].

2.7.8 Bor Fiberleri

Bor fiberleri, spor aletlerinden (balikcilik, golf, kayak, bisikletler) uzay ve hava
araclarina kadar bircok alanda kullanilmaktadirlar. Bor fiber kompozitleri, bor fiberleri
ile glclendirilmis polimer recinelerden olusmaktadir. Bor fiber kompozitleri, hava ve
uzay araclarinin Uretiminde kullanilan ilk ileri kompozit malzemedir. Bor fiberlerinin

ylksek maliyetleri kullanim alanlarini sinirlamaktadir [12].

2.7.9 Uzay ve Havacilik

Borlar, uzay ve havacilik sanayisinin gelismesine katki yapmis olan en o6nemli
minerallerdendir. Radarlar, ucaklar, uydular, iletisim sistemleri, ugus vyakitlari,
slirtinme ve 1siya dayanikli kompozit malzemeleri basta olmak lizere hemen hemen
tim uzay ve hava araglarinda, borlarin birgok kullanim alani mevcuttur. Askeri hava

araglari, fizeler, helikopterler ve ugaklarin en 6nemli hammaddelerinden biridir [9].

Ugak ve havacilik endustrisinde bor kullanimi giderek artan bir seyir izlemektedir.
Aerodinamikteki gelismeler, yiksek hiz kanat uygulamalari, yiksek isiya dayanimli
govde, dusiik agirhk yiksek kapasite ve benzeri uygulamalar Uzerinde ydiritilen
tasarim ve gelistirme c¢alismalari havacilik ve uzay sanayinde kompozit malzeme

kullanimini oldukca yayginlastirmistir [9].

Borun yanici fakat tutusma sicakliginin yiksek olmasi, yanma sonucunda kolaylikla
aktarilabilecek kati Grlin vermesi ve cevreyi kirletecek emisyon aciga cikarmamasi

ulasim araglarinda bir avantaj olarak kabul edilmektedir [9].
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2.7.10 Enerji

Ticari olarak Uretilip kullanilan bor hidrirlerin en 6nemlisi olan ve iyi bir hidrojen
tasiyicisi ve depolayicisi olarak bilinen sodyum borhidrir, hali hazirda kagit hamurunun
agartilmasinda, tekstil atiklarinin indirgenmesinde, atik sulardan agir metallerin

uzaklastirilmasi gibi pek cok alanda da kullanilmaktadir [12].

Sodyum bor hidrir, yanici/patlayici olmamasi, cevreye dost bir Griin olmasi, reaksiyonu
sonucu olusan sodyum metaboratin tekrar sodyum bor hidriire doénistirilebilmesi,
elde edilen hidrojenin yarisinin sodyum borhidriirden diger yarisinin ise sudan gelmesi,
araclarda yik ve vyolcu tasima vyeri acisindan problem yaratmamasi gibi bazi
Ozelliklerinden dolayr hidrojenin depolanmasi konusunda diger yontemlere gore
avantajli durumdadir. Sodyum borhidrir, gelecek vyillarda hidrojenin yakit olarak
kullanilmasinin yayginlasmasi ile birlikte enerji alaninda 6nemli bir Urin haline
gelecektir. Hidrojeni depolama o0zelliginin yani sira, yakit pillerinde dogrudan yakit

olarak da kullanilabilmektedir [12].

2.7.11 Saghk

BNCT (Boron Neutron Capture Therapy) kanser tedavisinde kullaniimaktadir. Ozellikle;
beyin kanserlerinin tedavisinde hasta hicrelerinin secilerek imha edilmesine yaramasi
ve saglkl hicrelere zararinin minimum seviyede olmasi nedeniyle tercih nedeni
olabilmektedir. Metabolizmadaki bor, kalsiyum, magnezyum ve fosfor dengesini
ayarlar. Saglikh kemiklerin olusmasina, kaslarin ve beyin fonksiyonlarinin gelismesine

yardim eder [24].

2.7.12 Cimento

Bir bor minerali olan kolemanit, % 8 oraninda ¢imento uretiminde kullanilarak klinker
pisirme sicakligini distrmekte ve cimentonun O&zelliklerini iyilestirmektedir. Borlu
¢imento; mukavemet, su ve gaz gecirgenligi, hidratasyon isisi gibi parametreler
acisindan portland ¢imentosuna gore daha iyi 6zellikler sergilemektedir. Hidratasyon
Isisinin dustk olmasi 6zellikle kitle betonlarinda sogutma ihtiyacini énemli oranda

azaltmaktadir [12].
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Cimento (retiminde kolemanit kullanimi ayrica, atmosfere salinan karbondioksit
miktarini % 25-30 oraninda distirmektedir. Borlu ¢imento uretimi, Kyoto protokolinin
getirdigi sorumluluklar cercevesinde sektor icin can simidi olabilecek potansiyeli

tasimaktadir [12].

2.8 Bor Cevherlerini Zenginlestirme Yontemleri

Topraktan cikarilan mineraller, islenmemis durumdayken tlivenan cevher adini alr,
zenginlestirilmis cevher ise konsantre terimiyle ifade edilir. Ham cevherlerin
islenmesinden ele gecen konsantrelerden, degisik endistri alanlarinda pek ¢ok bor
drini elde edilmektedir. Diger taraftan, safsizliklarindan olabildigince arindiriimis
ylksek tenorli cevherler endistride daha fazla tercih edilmektedir [1]. Zenginlestirme
yontemi, cevherdeki degerli ve degersiz mineralin; cinsine, fiziksel, kimyasal,
fizikokimyasal 6zelliklerindeki farklilara ve boyut dagilimina bagh olarak secilmektedir

[25].

Zenginlestirilmis Gleksit, kolemanit, boraks veya borik asit alisilmis madencilik isleminin
nihai Griinleridir. Turkiye’de kolemanit ve lleksit cevherleri ocaklardan alindiktan sonra
kirllmakta, yikanmakta ve siniflandirilarak konsantre olarak yurtici veya vyurtdisi
pazarda hammadde veya direk Urin olarak kullaniimaktadir. Giney Amerika’da
Uretilmekte olan borlar kurutulup, elekten gecirilerek paketlenmektedir. Daha sonra
hidroklorik asit ilave edilerek borik asit elde edilmektedir. Boraks-kernit cevherleri
(ABD, Turkiye, Arjantin gibi) kirilip yikandiktan sonra, yeni islemlerden gegirilerek
kristallestiriliyor, santriflijleniyor ve kurutularak boraks dekahidrat, pentahidrat ve
susuz boraks gibi Urtnler elde ediliyor veya borik asit elde etmek i¢cin hammadde olarak

kullanihyor [7].

Yukarida agiklanan mineral 6zelliklerine bagh olarak uygulanan ve uygulanabilecek

zenginlestirme yontemleri birkag¢ baslik altinda toplanabilir.

2.8.1 Elle Ayirma ile Zenginlestirme

Elle ayirma ile zenginlestirme yonteminde bor mineralleri ile gang mineralleri

arasindaki renk ve yapi farklarindan yararlanilarak uygulanir. Ayirma islemi ya cevher
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ocaktan ¢ikarilirken veya kirma isleminden sonra ayirma bandinda yapilir. isciligin ucuz
oldugu belli yerlerde bazen hazirlik, bazen 06n zenginlestirme, bazen de son
zenginlestirme islemi olarak, zenginlestirme tesisleri oncesinde de iri boyutta
konsantre Uretimi veya artik atmak amaciyla uygulanmaktadir. Verim oldukga distktir

ve elde edilen artik daha sonra degerlendirilmek tizere stok edilir [25].

2.8.2 Manyetik Zenginlestirme

Manyetik ayirma cevher igerisinde bulunan veya sonradan karismis olan demirli
safsizliklarin temizlenmesi ve demir cevherinin zenginlestirilmesi i¢in uygulanan bir
yontemdir.  Genellikle  kuvvetli  manyetik  6zellik  gbsteren  minerallerin
zenginlestirilmesinde kullanilir. Kil igerisinde bulunan Fe,0s; igerikli biyotit minerali
manyetik Ozellik gosterdiginden dolayr manyetik zenginlestirme yontemi ile
kazanilabilir. Yer cekimi, merkezka¢c ve sirtinme kuvvetleri ile parcaciklar arasi

elektrostatik itme ve cekme kuvvetleri, manyetik zenginlestirmeyi etkileyen etkenlerdir

[1].

2.8.3 Boyuta Gore Zenginlestirme

Boyut kiicliltme islemleri sirasinda cevheri olusturan mineraller, dayaniklilik, kirilis sekli
ve dilinim gibi yapisal 6zelliklerine bagh olarak, farkh buyiiklik ve sekilde kirilabilirler.
Bazen degerli mineral iri kalirken degersiz mineral fazla ufalanabilir, bazen de bunun
tersi olur. Bu durumlarda boyuta gore siniflandirma ile degerli mineral belirli 6lgtlerde
zenginlestirilebilir. Bor cevherlerinin kirilmasi ve dagitilmasi sirasindaki mineralleri ok

klicik boyutlara indigi halde, diger mineraller iri kalir [25].

Boyuta gore siniflandirma ile zenginlestirme, cevher ozelliklerine bagli olarak, ya
dogrudan dogruya boyut kicliltmeden sonra veya ylkama ve dagitma gibi islemleri
izleyerek uygulanmaktadir. Bor cevherlerinde her zaman killer bulunur. Bunlarin su alip
sisme ve dagilma ozelliginden yararlanilarak; cevher, trommel eleklerinde ya da
asindirma yikayicilarinda yikanir. Bu islemlerle kalsit ve jips gibi gang minerallerinin

atilmasi olanaksiz oldugundan konsantrenin tendéri disik kalir [25].
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2.8.4 Gravite (Ozgiil Agirlik Farki) ile Zenginlestirme

Bor cevherlerinde, gang mineralleri olarak genellikle montmorillonit gibi kil mineralleri
ve karbonat mineralleri bulunur. Bor minerallerinin 6zgil agirhg 1,5-2,5 g/cm?, gang
minerallerinin (killerin) ise ortalama 2-3 g/cm>tir. Gravite zenginlestirmesinde,
mineral pargaciklarinin birbirinden ayrilmasi, aralarindaki 6zgl agirlik farki nedeniyle
farkh taneciklerin akiskan ortamdaki hareket farklhihigina dayanir. Akiskan ortam olarak
genelde su, viskozitesi ylksek bir sivi veya hava kullaniimaktadir. Mineral taneciklerinin
akiskan ortamdaki hareketleri, 6zgil agirliginin yani sira tanecik sekli, tanecik boyutu ve
agirhgina baghdir. Bor mineralleri ile gang olarak bulunan kil mineralleri, boyut temelli
zenginlestirme ve yikama-dagitma yontemleriyle ayrilamadiklari taktirde, ilk tercih

edilen yontem ekonomik olmasindan dolayi gravite yontemidir [1].

2.8.5 Isil islemler (Dekrepitasyon) Yontemi ile Zenginlestirme

Ulkemizde ¢ok yaygin bir bor cevheri olan kolemanite (Ca,Bs011.5H,0) ani isitma veya
sogutma islemi uygulandiginda kristal suyunu kaybederek, dagilma ve ufalanma ozelligi
gOsterir. Bu olaya ‘dekrepitasyon’ adi verilmektedir. Dekrepitasyon islemi sonunda
kolemanit minerali zayif ve kirilgan bir yapiya dontstiigi halde, gang mineralleri boyle
bir davranis gostermez. Bundan yararlanarak kolemanit minerali ile gang mineralleri
birbirinden kolaylikla ayrilir. Eleme islemi sirasinda bor mineral taneciklerinin boyutu,
kil minerallerinin daha altina distiigiinden elek altina gecer ve oradan alinir. Bu

yontemde; sicakhk araligi, isil islem siiresi ve tane boyutu énemli etkenlerdir [1].

2.8.6 Flotasyon Yontemiyle Zenginlestime

Flotasyon; yuzdurilecek mineral ylizeyine bu mineralin suyla i1slanma 6zelligini azaltan
(minerali hidrofob yapan) bilesiklerin absorblanmasini sagladiktan sonra, ortama
Uflenen hava yardimiyla hava-su ara ylizeyinde meydana gelen kopik fazinda bu

mineralin toplanmasi islemine verilen addir [25].

Flotasyon yontemi, gravite yontemleri ile zenginlestirilmeleri mimkiin olmadigi igin
degerlendirilemeyen distk tenorlli veya kompleks yapili pek ¢ok cevherin islenmesini

saglayarak madencilik endistrisinde biliylk bir gelisme ve liretim artisina yol agmistir.
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Glnlimizde bakir, cinko, kursun, demir, giimis gibi metaller ile bircok endistriyel

hammaddenin Uretimi biylk olclide flotasyon yontemine dayanmaktadir [1].

Tarihsel bakimdan mineral endistrisindeki en énemli yenilik, ginimiizden bes bin yil
once bulunan ergitme (smelting) yontemidir. Daha 6nceleri sadece saf halde bulunan
bakir, altin gibi metaller islenmekteydi. Fakat ergitme yontemi gelistirilince farkh katki
maddeleri kullanilarak, gesitli minerallerden ¢inko, demir, kalay, kursun gibi metaller
elde edilmis, degisik metallerin birlikte islenmesiyle de gesitli alasimlara ulasiimigtir.
Tarihsel plandaki ikinci 6nemli bulus ise, yasadigimiz yizyihn baglarinda uygulanan,
dislk tendrli ve kompleks yapili cevherleri kullanilabilir forma getiren flotasyon
yontemidir. Flotasyonun en c¢ok kullanildigi alan, metal-silfir minerallerinin
zenginlestirilmesidir. Oksit yapili biitiin mineraller ve metalik-olmayan minerallerin

timi flotasyon yontemiyle zenginlestirilmektedir [1].
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BOLUM 3

BORATLAR

Boratlar, bor igerikli dogada kendiliginden olusan ve endistride kullaniimak Uzere
gelistirilen Ustlin Ozellikli maddelerdir. Dogada kendiliginden olusan boratlara
baktigimizda; dogada saf halde bulunamayan bor elementi, genelde oksijen, hidrojen
atomlari ve metaller ile iz miktarda toprak, kaya ve su icerdiginden diger elementlerle

de birleserek borik asit ve boratlar denen inorganik tuzlari olustururlar [26].

Her yil milyonlarca ton borat madeninin cikarilip islenmesi ve diinyaya dagitiimasina
ragmen yagmur, volkanik faaliyetler, yogusma ve diger atmosferik hareketler gibi dogal

kuvvetlerle gezegenimizde kullanilan ticari boratin en az iki kati yeniden olusur [21].

3.1 Boratlarin Kimyasal ve Yapisal Ozellikleri

Borat mineral yapilarini, koselerine oksijen ya da hidroksil gruplarinin yerlesmis oldugu
bor merkezli Gi¢ yluzli BOs3 ya da dort yizli BO4 gruplar olusturmaktadir [13]. Bu
yapilarda B-OH gruplari ve bosluklarda H,O molekdilleri bulunmaktadir. Hidroksilli
boratlarin ¢oklu anyonlarinda iki bor ile paylasilan oksijenlere bir proton eklenir ve
bunlar hidroksil gruplarini olustururlar. Bu B-O Ug¢ yuzlileri ve doért yizlileri kdse
paylasarak c¢oklu ¢ekirdek yapisindaki anyonlari olusturup ayni yapida bulundugunda
tek oksijen paylasimiyla ya da hidroksil grubu iceren metal iyonlariyla baglanarak ileri
bor-oksijen ag yapilarini meydana getirebilmektedir. Béylece bu gruplar birbirlerine
bagli olmayan ¢ok yuzli birimler veya polimerleserek sonlu/sonsuz yumaklar, zincirler,

sonsuz dizlemler veya sonsuz ¢erceveler olusturmaktadir [27].
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Borat bilesikleri, bor okso-anyon igerdiklerinden dolayi iyonik karakter gosterirler.
Mesela metaborat anyon [B(OH)s], Na® gibi katyonik tirleri ile kombinasyon
halindedir. Ornegin sodyum metaborat Na*[B(OH).] seklinde veya Na,B404.4H,0 veya
¢Ozlinlik oksit NaO.B,03.4H,0 seklinde de gosterilebilir. En ¢cok bilinen boratlarin yapi
formilleri ve tek degerli katyonlarla kombinasyon halinde olusan ilgili bilesiklerin

¢Ozunuk oksit formilleri Cizelge 3.1’de gosterilmistir [28].

Okso-anyonlarin kimyasal yapilari birlerinden farklidir. Mesela, tetraborat anyon sekiz
tane B-O halkasina, triborat anyon alti tane B-O halkasina sahipken ve pentaborat
anyon bir tane ortak bor atomu paylasan iki tane altil B-O halkasindan ve heksaborat
anyon (¢ bor atomu ve bir oksijen atomu paylasan li¢ tane B-O halkasindan meydana
gelirken, metaborat anyon dortylizIi yapiya sahiptir. Bu yapilarin sematik gosterimi

Sekil 3.1’deki gibidir [28].

Boratlar olusan bu coklu anyonlarda bir molekiil su birakarak cesitli bicimlerde
birleserek degisik bor minerallerini meydana getirmektedir. Herhangi bir mineralde,
mineralin olustugu sicaklik ve basingta bor-oksijen kompleksinin boyutu artmaktadir.
Kristal yapilarda ve ¢ozeltilerde bor yapisal birim olarak diborat, triborat, tetraborat

gibi poliborat anyonlari halinde bulunmaktadir [21].

Cizelge 3.1 Borat anyonlari ve yapilari [28]

Bor Oksoanyon Yaygin ismi Metal Katyon (M*) Coziiniik Oksit
iceren Yapi Formiilii
Formulii

[B(OH)4] Metaborat M[B(OH),] M,0.B,03.4H,0
[B405(OH)4]2- Tetraborat Mz[B405(OH)4] M20282034H20
[8506(OH)4]- Pentaborat M[B5OG(OH)4] M20582034H20
[BgOg(OH)4]- Triborat M[B303(OH)4] MzO3BzO34H20
[BgOg(OH)5]2- Triborat Mz[B303(OH)5] 2M203BzO35H20
[B6O7(OH)6]2- Heksaborat M2[3607(0H)6] MzO3BzO33H20
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(b)

Sekil 3.1 Borat oksoanyonlarin sematik gosterimi a) [B(OH)4], b) [B3sO3(OH)4],
c) [BsOs(OH)a], d) [B3O3(OH)s]*, €) [BsO7(OH)e]* [28]

3.2 Metal Boratlar

Hem mineral hem de sentetik formlardaki sadece oksijene bagh metal boratlar
sayisizdir ve bircogu yaygin olarak endustride kullanilmaktadir. Yapay metal boratlarin
¢ogu yapisal olarak; ayrilmis ¢oklu borat iyonlari ya da karmasik ¢oklu borat halkalari,
zincirleri, tabakalari ya da aglari iceren minerallere benzerler. Bununla birlikte, son
zamanlarda, borat mineralleri igin gelistirilen yapi kararhlik teorileri, tutarli bir sekilde
yapay boratlara uygulanmaz. Katyonlarin borat bilesiklerindeki borat vyapisal
birimlerinin nasil yonettigini anlamak, yararli 6zelliklere sahip olan metal boratlar igin

yapay stratejilerin gelisimine temel olmaktadir [29].

e Hidratlasmis boratlar, proton alabilen oksijen atomlari asagidaki sekilde
protonlanir: mevcut protonlar ilk énce serbest O iyonlarini serbest OH’

iyonlarina dénistiirir. ilave protonlar borat iyonunda tetrahedral oksijen ve
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Ucgen dizlem oksijen atomlari tarafindan kullanilir. Daha sonra ilave edilen
serbest protonlar da OH iyonlarini suya donustirar.

e Hidratlanmis ada gruplar ayristirilmadan, cesitli yollarla polimerize edilebilir;
bu islem polianyon kafes icerisinde bor-oksijen baglarinin kirilmasiyla
meydana getirilebilir.

e Kompleks borat polianyonlarn tek bir kenar grubunun baglanmasiyla
degistirilebilir.

e izole edilmis B(OH)s; gruplari veya onlarin polimerleri diger anyonlarin

varliginda mevcuttur [5].

Borat yapilarinin, igerdikleri BOs koordinasyon gruplari birim alinarak siniflandiriimasi

Cizelge 3.2’de gosterilmistir.

Cizelge 3.2 Borat yapilari ve siniflandiriimasi [5]

Oksijen/Bor Orani Borat Yapisi

31 Ortaboratlar (Bagimsiz BO5™ iyonlari)

5:2 Piroboratlar (Bagimsiz B,Os™ iyonlari)

2:1 Metaboratlar (8306'3 ve B,0,” gibi siklik ve zincir
anyonlar)

3:2 (B4O7)n2”' gibi ara sekillerle birlikte, B,O3 ve BsO1o ’'de
oldugu gibi BOs gruplarinin yapinin batin koselerini
paylastigi iki boyutlu tabaka zincir yapisi

Metallerin bircogu icin reaksiyon kosullarini ve/veya hammadde kosullarini degistirerek
kristal suyu iceren ve icermeyen metal borat tuzlar ve bilesiklerini olusturmak
mimkiindir. Her metal i¢in olusturulabilen bu metal tuzlari ve bilesiklerinden yalnizca
bazilar ticari 6neme sahiptir. Genellikle agir metallerin kristal suyu iceren boratlari,
metallerin oksit, slilfat ya da halojentr ¢ozeltileri ile borik asit ya da boraks gibi alkali

metal boratlarin karistirilarak kullanilmasiyla olusturulmaktadir. Hafif asidik olan ana
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cOzeltide olusan cokelti genelde cesitli bilesimlere sahip az ¢6ziinen amorf katilardir.
Ornegin kristal suyu icerigi bakimindan ¢ farkli tiirii bilinen ve alev geciktirici, kif
onleyici katki maddesi olarak da kullanilabilen baryum meta borat, BaO.B,05.xH,0,
baryum klorik cozeltisi ile sodyum meta boratin oda sicakliginda reaksiyonundan

olusmaktadir [21].

Bakir, magnezyum ve kobaltin borat tuzlari, glinimizde Uretimi olmamakla birlikte,
diger metal borat tuzlarina benzer islemlerle boraksin sulu metal (ll) stlfat ya da klorir

cOzeltilerine eklenmesiyle olusturulmaktadir [27].

Kristal suyu icermeyen metal boratlar ise su igeren tuzlarin 300-500°C sicakliga
isitilmasiyla veya B,0s; ya da borik aside metal oksitlerin dogrudan flizyonu ile
hazirlanmaktadir. B,0s iceren bircok ikili ya da Ucli sistemler, bilesenlerin belirli

kademelerindeki camsi fazlarda olusmaktadir [27].

3.3 Boratlarin Kullanim Alanlari

Boratlar, Ustlin oOzelliklerinden dolayr bircok endistri alaninda kullaniimaktadir.
Yizyillardir kullanilan boratlarin normal kosularda kullaniminda dogaya, insanlara ya da

diger canlilara zehirli etkisi yoktur [21].

3.3.1 Ev Aletleri

Boratlar evlerin korunmasina yardimci olurlar ve déseme tahtasi, ahsap ¢atki kerestesi,
¢ivi ve kirisler boratlarla, ahsaplari karincalardan, béceklerden ve ¢lirimeden korumak
icin kullanilirlar. Bazi boya ve astarlarda, dis kaplamayi hasara neden olan hava ve
zararlarindan korumak i¢in boratlar kullanilmaktadir. Bircok evin duvarlari ve tavanlari
algi duvar kaplamasindan yapilmistir. Boratlar duvar kaplamalarini daha hafif ve

kuvvetli kilar [30].

3.3.2 Naylon Hali

Dayanikh hallar yiksek oranda naylon igerirler. Boratlar naylon lretiminde anahtar

bilesendir [30].
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3.3.3 Giibre

Bitkilerin buyUmesi icin gerekli yedi tane mikro besinden biri olan bahge yesilliginde
kullanilan giibreler, bor icerir. Ornegin; disodyum oktoborat ve sodyum pentaborat

glibrelerde kullanilmaktadir [30].

3.3.4 Isiya Dayanikli Cam

Boratlar mutfak ve c¢amasir odalarinda evsel sanatlarin ayrilmaz bir pargasidir.
Borosilikat camlardan yapilan firin kapilari, 1stya dayanikh tencere ve halojen ampuller

oda sicakligina dayanabilir [30].

3.3.5 Sir ve Emaye

Sir ve emaye, sabit bir alt tabaka lizerinde erimis ince bir cam kaplamadir. Sir ve emaye
hammaddeleri pisirme sicakliginda erimeli ve cam olusturmaldir. Boratlar cam
yapicidir. Bu yizden devitrifikasyonu onler. Erime noktasi silikadan disik oldugundan
disik sicaklikta cam yapabilir. Boylece az bir miktar bor katkisi disuk sicakhkta cam
olusumunu saglar. Borosilikat camlar kimyasal soklara dayaniklidir. Bu ylzden yiiksek
sicakhk seramiklerinde degerlidir. Az bir miktar bor katkisi, eriyigin viskozitesini
azaltirken akiciigini artirir. Boylece diizgiin yizey olusur. Boratlar termal genlesme
katsayisini distrerek blinye ile cam tabaka arasinda iyi bir uyum saglar. Boylece yizey

termal soklara dayanikli hale gelir [31].

3.3.6 Seramik ve Canaklar

Oto govdeleri bilesenleri birbirlerine kaynaklanmis dizinelerce preslenmis gelikten
olusmaktadir. Boratlar burada paslanmayl o6nlemede yardimci olarak kullanilir.
Borosilikat cam gugludir, yiksek sicakliga dayanikhidir ve diger cam tiirlerine gore
kimyasal saldirlya daha dayaniklidir. Boratlar motor yaginda, vites yaginda ve iletim
sivilarinda korozyonu Onlemektedir ve bunlarin yaninda slrtiinmeyi ve ¢amur
birikmesini azaltmaktadir. Boratlar fren ve hidrolik direksiyon sivilarinda, buhar
kisilmasi ve pH’i sabitlemek icin su emmeyi 6nlemeye yardimci olurlar. Ornegin; lityum

tetraborat seramiklerde kullaniimaktadir [30].
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3.3.7 Elektronikler

Bor ve bor urlnlerinden mamil optik cam elyafi, 15tk fotolarinin etkin bir sekilde
transferini saglamaktadir. Gerek telefon gerekse bilgisiyar alanlarinda genis bir
kullanim alani bulan fiber optik kablolar ile teknolojilerin vazgegilmez Urinleridir. Son
yillarda yapilan arastirmalar sonucunda gelistirilen yeni fiber optik kablolar Gizerinden
cok kisa zamanlarda cok yiiksek veri transfer hizina ulasiimistir. Ornegin; amonyum

pentaborat elektrik kondansatoérlerinde kullanilmaktadir [3].
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BOLUM 4

CiINKO BORAT

Yanma, maddenin oksijen ve isi ile birlesmesi sonucu aciga cikan kimyasal bir olaydir.
Yanmanin istenmeyen durumlarda insanlara veya cevreye zarar verecek bir sekilde
ortaya cikmasi ise yangin olarak isimlendiriimektedir. Yangin; gerekli 6nlemlerin
alinmamasi, bilgisizlik, ihmal, kazalar, sabotaj, sicrama, doga olaylari sonucunda ortaya

cikmaktadir [3].

Yanma proseslerinde meydana gelen alevlenme, yanma ve gaz salilimi gibi degisik
basamaklar alev geciktirici olarak etki eden cesitli katki maddeleri ile geciktirilebilmekte
ya da onlenebilmektedir. Alev geciktiriciler, insanlari ve esyalari koruyabilmek icin
gelistirilen 6nemli malzemelerdir. Elektronik ve elektrik elemanlarindan fiberlere,
tekstile, plastik malzemelerden agag¢ (rinlerine kadar genis uygulama alanina
sahiptirler. Buglin kullanilan bir¢ok Uriinde alev geciktiriciler bulunmaktadir ve giin

gectikce bu kullanimin biylyerek artacagi tahmin edilmektedir [32].

Cinko Borat, son yillarda alev geciktirici olarak gittikce artan oranlarda kullanilan ve
blnyesinde bor ihtiva eden kimyasal bir maddedir. En yaygin olarak kullanilan Cinko
Borat 2Zn0.3B,03.3.5H,0’dur [20], [21], [33]. Bunun yaninda, farkh formulasyonlarda
Cinko Boratlar mevcuttur. Ornek olarak; 4Zn0.B,03.H,0, 2Zn0.3B,03.9H,0,
Zn0.B,03.2H,0, 6Zn0.5B,03.3H,0, 27n0.3B,05.7H,0, 2Zn0.3B;03.3H,0,
3Zn0.5B,03.14H,0, Zn0.5B,03.4.5H,0 ’yu verebiliriz [10].

Cinko Borat disinda ticari olarak kullanilan 6énemli alev geciktiricilerden bazilari;

aliiminyum trihidrat (ATH), magnezyum hidroksit, antimon bilesikleri, bromin, klorir ve
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fosfat bilesikleridir. Aliminyum trihidrat, diinya toplam talebinin yarisini teskil
etmektedir. Magnezyum hidroksit ise giderek artan oranlarda kullaniimaktadir.
Bunlardan antimon trioksit ve antimon trioksit-halojen karisimlarinin, yanma esnasinda
zehirli duman agiga ¢ikarmalari sebebiyle kullanimlar yasaklama yoluna gidilmistir.
Halojenli bilesiklerin kullaniminin yasaklanmasi, alev geciktiricilerin kombine olarak
kullanimini tegvik etmistir. Cinko Borat, ATH baglantili olarak artan sekilde kullaniimaya
baslanmistir. Clinkii bu iki madde, halojen olmayan bir formasyonda olup yanma
kosullarinda daha az duman ve zehirli madde ¢ikmasini saglar. Bunun yaninda Cinko
Borat, Cinko Borat-antimon oksit kombinasyonu ile veya vyalniz basina da

kullanilabilmektedir [21].

4.1 Cinko Boratin Fiziksel ve Kimyasal Ozellikleri

Cinko Borat borik asit ve ¢inko kimyasallarindan sentetik bir bicimde Uretilen boratdir.
Beyaz, nem ¢cekmez ve yari kristal toz gériinimiindedir [34]. Ozgiil agirligi 3.64 (amorf),
4.22 (kristal) ve ergime noktasi 980°C’dir. Amorf Cinko Borat su ve hidroklorik asit

icerisinde kismen ¢ozinir [10].

Cinko Borat hidrasyon suyunu 290-300°C’ye kadar muhafaza ederek yiiksek sicakliktaki
polimer proseslerine olanak saglar. Boylece sicak polimer sarjina ilave edilebilme
ozelligi tasir. Cinko Borat, bircok polimer sistemin kirilma indisine benzer bir indise
sahiptir. Bu nedenle hem disik pigment yikine izin verir, hem de yar seffaflig
muhafaza eder. Diger kati polimer katki maddelerine benzer yontemle, yani sikma

(extruders), veya puskurtmeli kaliplama yoluyla ilavesi yapilabilir [21].

Kullanilan polimerlere ve arzu edilen standartlara uygun olarak Cinko Borat, kismi
olarak veya tamamen antimon oksit gibi bazi alev durdurucularin yerine kullanilabilir.
Antimon oksitle kullanildiginda daha kuvvetli bir yapiya sahiptir. Halojen iceren
sistemlerde alev durdurucu 3.5 suya sahip Cinko Boratin kullanim seviyesi 100 birim
recine basina 3-25 birim arasinda degisirken, halojen icermeyen sistemlerde bu miktar

10-250 birimdir [21].

Cinko Borat gesitleri ve gesitlerinin dehidrasyon sicakliklari Cizelge 4.1’de gosterilmistir.
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Cizelge 4.1 Cinko Boratlar ve dehidrasyon sicakliklari [3]

Cinko Borat Yapisi Dehidrasyon sicakligi (°C)
2Zn0.3B,03.7H,0 70
Zn0.B,03.2H,0 83
2Zn0.2B,03.3H,0 200
2Zn0.3B,03.3.5H,0 290
47n0.B,03.H,0 415
2Zn0.3B,03 600

3Zn0.5B,03.14H,0 ve 27Zn0.3B,03.7H,0 yapilarindaki Cinko Boratlar, 1940'lardan beri
polimer katki maddesi olarak kullaniimaktadir [29], [35]. Fakat bu bilesikler, diisik

dehidrasyon sicakliklari sebebiyle sinirli uygulama araligina sahiptir [29].

Cinko Boratlardan 3,5 sulu Cinko Borat; 2Zn0.3B,0s.3,5H,0 290°C gibi yuksek bir
dehidrasyon sicakligina sahiptir [36], [37]. Bu termal dayaniklilik onu yiksek proses isisi
gerektiren plastik ve kaucuk gibi malzemelerde, tercih edilen bir yangin geciktirici katki
maddesi olmasini saglamistir. Ayrica bu Urin kaplamalarda anti-koroziv boya

malzemesi olarak da kullaniimaktadir [36].

Cinko Boratin en ¢ok tercih edilen diger tipi tek sulu (4Zn0.B,03.H,0) Cinko Borattir.
Genellikle polimer katki malzemesi ve ahsap koruyucu olarak kullanilmaktadir. Clinki
415°C'den ylksek sicakliklarda dehidrasyona baslar ve diger ylksek su dehidrasyonu
olan Cinko Boratlara gore plastik ve lastik gibi polisilfonat ve poliketonlarda artan
isilarda daha avantajlidir. Polimer katki malzemesi olarak diger yangin geciktiricilerle
kullanilarak sinerjik bir etki yaratmakta, duman ve parlama bastirici, kdmirlesmeyi

destekleyici, elektriksel ve optik 6zellikleri degistirici olarak da kullanilmaktadir [36].

Cinko Borat urtnlerinde B,03/ZnO mol orani 0.25 ile 5 arasinda degismektedir ve bu

oran urlnlerin karakteristik ozelliklerini belirlemektedir [28], [38]. Teorik olarak 3.5
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mol kristal suyu igeren Cinko Boratin bilesen oranlari Cizelge 4.2’de ve fiziksel 6zellikleri

Cizelge 4.3’te verilmistir.

Cizelge 4.2 Cinko Boratin teorik kompozisyonu [30]

Bor Oksit (B,0s) % 48.05
Cinko Oksit (ZnO) % 37.45
Kristal Su (H,0) % 14.50

Cizelge 4.3 Cinko Boratin fiziksel 6zellikleri [30]

Ortalama Tane Boyutu 7-12 pm
Cozuniirlugu (oda sicakliginda, % agirlikga) <0.28
Ozgiil Agirhgi, g/cc 2.77
Kirlma indisi 1.58

4.2 Cinko Boratin Kullanim Alanlari

Cinko Borat bor bazli xZn0.yB,03.zH,0 kimyasal bilesimine sahip bir alev geciktiricidir.

Bu nedenle genis bir kullanim alani bulunmaktadir [3].

Cinko Borat; polivinil klorlr (PVC), poliolefin, elastomer, poliamid ve plastik
recinelerde alev geciktirici olarak kullanilir [10], [33], [39].

Cinko Boratlar ¢ok fonksiyonlu sinerjik katki maddeleri olarak diger alev
geciktirici katki maddeleri ile polimerlerde alev geciktirici performansini
arttirmak, duman cikisini azaltmak ve alev geciktirici 6zelliklerinin dengesini
mekaniksel, elektriksel ve diger Ozelliklere karsi ayarlamak igin
kullanilabilmektedirler [34].

Cinko Boratlar, kablolarda, yanmaya dayanikli boyalarda, kumaslarda,
elektrik/elektronik parcalarda, yanmaya dayanikli hal kaplamalarda,

otomobil/ugak i¢c aksamlarinda, tekstil ve kagit endistrisinde kullanilir [3].
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e (Cinko Boratlar, boratlarin genel o0zelliklerinden dolayl anti-koroziv ve
antimikrobiyal madde Uretimi, biyostatik, kizilétesi adsorpsiyonu ve eritis

malzemesi olarak da kullanilmaktadirlar [36].

e Yiksek dehidrasyon sicaklhigina (290-300°C gibi) sahip oldugu igin ylksek
sicakliklara dayanikli plastik malzemelerin imalatinda yaygin olarak kullanilir

[21].

e Mantar ve bocek oldirlici olarak ahsap aksamlarin korunmasinda, bor
silikat cam hammaddesi ve seramik sanayisinde ergime noktasini districi

olarak kullanilabilmektedir [36].

e (Cinko Boratlar termoplastiklerde hem alev geciktirici hem de duman

bastirici olarak kullanilmaktadirlar [34].

e Cinko Boratlar alev geciktirici olarak hem halojen iceren hem de halojen

icermeyen polimerlerde kullanilmaktadir [40].

e Cinko Borat, madeni yaglarda sirtiinmeyi azaltici katki maddesi olarak
kullaniimaktadir. Bu borat bilesikleri ikincil harmonik Ureteclerin, elektro-
optik cihazlarin ve fotorekraftif cihazlarin yapiminda da kullanilir.
Alternatiflerine goére daha diisik erime noktasina sahip olmasi Cinko
Boratin, daha dustik sicakhklarda iyonsal olarak kutuplasabilmesini

sagladigindan elektronik trtinlerde tercih edilen bir bilesiktir [21].
e Cinko Boratlarin duman ve kizillik bastirici olarak kullanim alani vardir [34].

e (Cinko Borat pizoelektrik isleticisi ve ultraviyole boélgede donisiim frekansi
icin lineer olmayan cihazlarda da tercih edilen bir malzemedir. Ornegin;
lineer olmayan optik ve simetri merkezi bulunmayan optik 06zellikler

gostermektedir [21].

e (Cinko Borat boyalara ve korozyon inhibitori, alev geciktirici, koruyucu, kif,

tanen ve leke onleyici gibi fonksiyonlari olan kaplamalara eklenir [21].

Bitlin bunlara ilaveten Cinko Borat polimer 6Ozellik gésteren malzemelere cesitli

yararlar (Cizelge 4.4) saglar [10].
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Gizelge 4.4 Cinko Boratin polimer 6zellik gosteren malzemelere sagladigi yararlar [10]

Polimer

Yararlar

PVC

»Duman bastirici
» Alev geciktirici

» Antimon oksit ile birlikte kil olusumunu artirici

Plastik regineler

»Duman bastirici
» Kil olusumunu artirici

»Kismen veya tamamen antimon yerine LOI (oksijen

limit endeksi) degerini artirici

Elastomerler

»Duman bastirici
»Kil olusumunu artirici

»Is1 6nleyici

Poliolefin

»Duman bastirici
»Kil olusumunu artirici
> Is1 6nleyici

»Uzanim 6zelligi saglayici

Poliamid

»Halojen iceren veya icermeyen bilesiklerde isi

Onleyici

4.3 Cinko Boratin Diger Alev Geciktiricilere Gére Avantajlari

e Duman emisyonu azaltma yetenegine sahiptir ve komirlesmeyi

cabuklastirmaktadir.

o Cok cesitli sayida plastikte etkili alev geciktirici olarak kullanilir.

e Borun varligi Cinko Borati etkin bir alev bastirici yapar.

e Antimon ile birlikte alev geciktirici 6zelligi artar.

e ATH ile birlikte kullanilarak duman bastirma 6zelligi kuvvetlendirilir.
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e Zor okside olur.

e Antimon ile karsilastirildiginda daha ucuzdur.

e lyielektriksel yalitim saglar.

e Metallerle plastikler arasinda yapisma 6zelligini arttirir.

e Antimon oksidin aksine, regine tabakalarinda yarn seffaflik ozelligi
gosterir.

e Zehirli 6zellige sahip olmadigindan reginelere ilave edilmeleri esnasinda
ozel aletlere ihtiyag yoktur.

e Nem absorplamaz ve suda ¢oziinmez [10].

4.4 Cinko Boratin Ekolojik ve Cevresel Faktorleri

Cinko Boratin dolayli ya da dogrudan fabrikalarda Uretimi sirasinda cevreye
herhangi bir sekilde bosaltimi olmamaktadir.

Cinko Boratin 23°C suda ¢ozinlrligh cok dasuiktir. Bu yizden de sentetik
matrisler icinde mikrobiyolojik bir ajan olarak goérev yapabilir, matristeki iyon
seviyelerine gore de toksik etkisi cok disuktdir.

Baska malzemelere alev geciktirici olarak katildiginda (PVC urlnleri, seramikler,
baska kimyasallar, vb.) Cinko Borat kimyasal bir degisim gosterir.

Kimyasal reaksiyonlarla Cinko Borat, cinko oksit ve bor bilesikleri olusturabilir.
Bunlar toprakta, bitkiler icin besin olabilecek minerallerde bulunmaktadir.
Ayrica tarimda da bu iki madde kullanilmaktadir. Cevresel zararhliginin olmadigi
gorilmustir. Ornegin bir tuzlu su balig tizerinde yapilan bir deneyde; degisik
konsantrasyonlarda, sabit kosullarda balik, Cinko Boratli ortamda bekletilmis ve
96 saat sonra bulundugu ortamin degismedigi ve ayni sekilde hayatina devam
ettigi gozlenmistir. Bu acgikga gostermektedir ki baliklara karsi dahi zehirli etkisi

yoktur. Ekolojik olarak da zararl olmadigi séylenebilir [3].

4.5 Ticari Oneme Sahip Cinko Boratlar ve Ozellikleri

Bazi Cinko Borat alev geciktiricilerin ticari isimleri ve Uretici firmalarn Cizelge 4.5'de

gosterilmektedir.
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Gizelge 4.5 Bazi Cinko Borat alev geciktiricilerin ticari isimleri ve Ureticileri [41]

Uretici Ticari isim Kompozisyon CAS Numrasi
Climax Performance ZB 467 47n0.6B,05.7H,0 [12513-27-8]

Materials 78223 | 2Zn0.3B,05.3H,0

ZB 113 Zn0. B,03.3H,0

ZB 237 2Zn0.3B,03.7H,0

ZB 325 3Zn0.2B,03.5H,0
U.S Borax Firebrake 27n0.3B,03.5H,0 [13701-59-2]

Zn(B0O;),
Hebei Hongxing Chemicals 27n0.3B,03.3.5H,0 [12513-27-8]
Co.

Waardals 2Zn0.3B,03.3.5H,0 [12351-27-8]
Heron Chemicals Storflam 27n0.3B,03.3.5H,0 [12513-27-8]

Cizelge 4.6 Firebrake ZB'nin teorik kompozisyonu ve baslica fiziksel 6zellikleri [3]

Bor Oksit (B,0s) % 48.05
Cinko Oksit (ZnO) % 37.45
Kristal Su (H,0) % 14.50
Ortalama Tane Boyutu 3-7 um
Cozunirlagii (oda sicakhginda, % agirlikga) <0.28
Ozgiil Agirhgi, g/cc 2.77
Kirlma indisi 1.58

Molekll formuli 2Zn0.3B,03.3.5H,0 veya 4Zn0.6B,03.7H,0 olan Firebrake ZB

formundaki Cinko Borat toz Urlindir. Firebrake ZB alev geciktirici, duman bastirici ve
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anti-ark/anti-tracking olarak polimer sistemlerde o6rnegin; PVC, naylon, epoksi,
polietilen, polipropilen, polyester, termoplastik elastomerlerde ve kaugukta kullanilir
[3]. Ticari Cinko Borat olan Firebrake ZB’nin teorik kompozisyonu ve baslica fiziksel

ozellikleri Cizelge 4.6’daki gibidir.

Firebrake ZB-XF, Firebrake ZB ile ayni kimyasal formiile sahip olup daha kiiglik tane
boyutlarinda Uretilmektedir. Firebrake ZB-XF, maksimum alev testi sonuglarinin arzu
edildigi ve film yapimi gibi kritik fiziksel 6zelliklerin arandigi yerlerde kullanilmaktadir.
Firebrake ZB'nin aksine ZB-XF, 12 um’den biylik tanelere sahip degildir [3]. Ticari Cinko
Borat olan Firebrake ZB-XF'nin baslica fiziksel 6zellikleri Cizelge 4.7’ deki gibidir.

Cizelge 4.7 Firebrake ZB-XF’'nin baslica fiziksel 6zellikleri [3]

Ortalama Tane Boyutu 2 um
Yiiksek Sicakhkta Agirlik Kaybi (290 °C) % 0.8
Ozgiil Agirhgi, g/cc 2.77

Firebrake 415, 4Zn0.B,03.H,0 molekil formiline sahip olup tek mol hidrasyon suyu
icerir. Dehidrasyon sicakhgi 415°C’dir. Yeni gelistirilen bazi plastikler 290°C’den daha
yuksek sicakliklar (300—400°C) gerektirdiginden Firebrake 415 gelistirilmistir. Beyaz toz
seklinde olup, diger kati polimer katki maddeleri ile ayni yontemle yani, sikma
(extruders) veya puskirtmeli kaliplama yoluyla beslemesi yapilabilir. Firebrake 415 alev
geciktirici olarak degisik polimerlerde kullanilir. Ozellikle naylon gibi yiiksek sicaklik
gerektiren proseslerde ve bazi kaplamalar icinde termal stabiliteyi arttirmak
gerektiginde faydalidir. Firebrake 415, esnek PVC gibi sistemler icin de milkemmel bir
duman bastiricidir [3]. Ticari Cinko Borat olan Firebrake 415’in baslica fiziksel 6zellikleri

Cizelge 4.8’deki gibidir.

Firebrake ZB 500, alev geciktirici Cinko Boratin dehidrasyonu ile elde edilir ve degisik
polimerlerde ¢ok fonksiyonlu olarak uygulanir. Hidrasyon suyu icermediginden
600°C’ye kadar stabildir. Bu nedenle yliksek proses sicakligina ihtiya¢ duyulan polimer

sistemlerinde kullanilabilir. Diger kati polimer katki maddelerine benzer yéntemle, yani
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sikma (extruders), veya puskiirtmeli kaliplama yoluyla ilavesi yapilabilir. Firebrake 500
alev geciktirici ve duman bastirici olarak polieterketon, polisilfon, fluropolimer,
polyester ve naylon gibi degisik polimerlerde kullanilir [3]. Ticari Cinko Borat olan

Firebrake 500’Un baslica fiziksel 6zellikleri Cizelge 4.9’daki gibidir.

Gizelge 4.8 Firebrake 415’in teorik kompozisyonu ve baslica fiziksel 6zellikleri [3]

Bor Oksit (B,03) % 16.85
Cinko Oksit (ZnO) % 78.79
Kristal Su (H,0) % 4.36
Ortalama Tane Boyutu 5um
Termal Stabilitesi 415°C
Agirlhik Kaybi (TGA) 415°C'ye kadar
maksimum %0.4
Yigin Yogunlugu, g/cm? 0.37
Kirlma indisi 1.65

Cizelge 4.9 Firebrake 500’Un teorik kompozisyonu ve baslica fiziksel 6zellikleri [3]

Bor Oksit (B,03) % 56.20
Cinko Oksit (ZnO) % 43.80
Ortalama Tane Boyutu 10 um
Termal Stabilitesi 600°C
Agirhk Kaybi (TGA) 400°C’ye kadar

maksimum %1.5

Ozgiil Agirhgi, g/cc 2.6

Kirilma indisi 1.58
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4.6 Cinko Borat Ureticileri, Cinko Boratin Pazar Durumu ve Cinko Borat Tiiketiminin

Artmasini Tegvik Edecek Faktorler

United States & Chemical Corp. tarafindan Firebrake ZB, Borogard ZB ve ZB-467 ticari
isminde pazarlanmaktadir. Bu bilesik 290°C’ye kadar hidrat suyunu tutmasindan dolayi
farkhdir. Bu termal kararlilik onu plastik ve lastikler icin ylksek sicaklik proseslerinde
alev geciktirici katki maddesi olarak kullanilmasinda ¢ekici kilmaktadir. Ayrica
kaplamalarda antikorozif pigment olarak da kullaniimaktadir [27], [38], [42], [43].

Cizelge 4.10’da genel Cinko Borat ireticileri ve onlarin kapasiteleri gosterilmektedir.

Alev geciktiricilerin tuketildigi en bliylk pazarlar ABD ve Bati Avrupa’dir. Alev geciktirici

materyallerin bolgelere gore tiiketimleri Cizelge 4.11’de gosterilmektedir [30].

Cizelge 4.10 Genel Ureticiler ve onlarin kapasiteleri [27]

Ulke Uretici Yer Kapasite ton/yil
Cin Hainan Zhongxing Chemical Haiko 1000
Shanghai Jinghua Chemical Wujing

Wuxi Daxhong Chemical

Zhenjiang Sulphuric Acid Zhenjiang 1000
Plant
Hindistan C-Tech Mumbai
Norveg Waardals Skalevik
US.A Anzon Laredo
US. Borax Wilmington 12000

Dlnyada uretilen alev geciktiricilerin % 85’i plastik trunlerde tuketilmektedir. Plastik
malzemelerde kullanilan alev geciktiricilerin en 6nemlisi aliminyum hidroksit (Al(OH)3)

olup, bu alandaki pazar payr % 50 civarindadir. Mevcut durumunda bor bilesikleri
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diinya alev geciktirici pazarindan disiik bir pay almaktadir. Ornegin; 350000 ton/yil
alev geciktirici tuketimi olan Kuzey Amerika’da borlu bilesiklerin payr % 1’dir (3500
ton). Ancak ABD’de Cinko Borat paylasimi 1991 yilinda artis gostermeye basladi ve US
Borax sirketi kapasitesinde artisa gitmistir [30]. ABD ve Bati Avrupa’da kullanilan farkl
alev geciktiricilerin % dagihmlan Cizelge 4.12’deki gibidir ve Cinko Borat ‘Digerleri’

kisminda yer almaktadir.

Cizelge 4.11 Alev geciktiricilerin pazar bolgeleri [30]

Bolge Tiiketim Orani (%)
Kuzey Amerika 45
Bati Avrupa 32
Japonya 13
Digerleri 10

Cizelge 4.12 ABD’de ve Bati Avrupa ulkelerinde kullanilan alev geciktiricilerin orani [27]

Alev Geciktirici Maddeler ABD’inde Kullanilan Bati Avrupa’da Kullanilan
Al(OH); 39 47
Bromine Bazl 27 13
Fosfor Bazli 12 23
Klor Bazli 11 3
Antimuan Oksitler 8 7
Mg(OH), 1 2
Digerleri 2 5
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Alev geciktirici malzemelerin diinya pazari 2 Milyar USS civarindadir. Bu pazarda
ABD’nin payi 758 milyon USS, Avrupa’nin payi ise 800 milyon USS’ dir. US Borax’in
10.000 ton/yil Cinko Borat Uretip sattigi kabul edilirse, US Borax’in pazar payi 24
Milyon USS olarak hesaplanabilir (2.4 $S/kg baz alinmistir) [21].

Dinya Cinko Borat pazarinin yilhik % 12-15’lik bir biyimeye sahip olacagi tahmin
edilmistir. US Borax 1996 yilinda kapasite artisi icin 3 Milyon USS harcamistir. US Borax
4.500 ton/yil olan kapasitesini 1996 yilinda 9.000 ton/yil’a, 1998 yilinda 12.000
ton/yil’a cikarmistir. Kapasite artisi plastik endistrisinde ortaya ¢ikan talebi karsilamak

icin yapilmistir. US Borax bu alanda % 15/yil’lik bir biiyime hedeflemistir [21].

ABD’de Cinko Borat fiyatlari 2001 yilinda 2300 ABDS/ton civarinda olmasina ragmen,
dunya pazarinda 1250 ABDS ve 1470 ABDS/ton gibi diistik fiyatlara da rastlanmaktadir
[21]. ABD’deki Cinko Borat fiyatlarinin yillara gore degisimi Cizelge 4.13'de

gosterilmektedir.

Cizelge 4.13 Yillara gore ABD’deki Cinko Borat fiyatlar [27]

vil Fiyat (ABDS/ton)
1980 1100
1988 1700-1840
1992 2420
1998 2180
2001 2340

Albemarle ile Borax Polymer Additive Group (US Borax) Cinko Borat alev geciktirici
Urlnlerinin Asya’da pazarlanmasi hususunda ticari bir anlasma yapmuslardir. Yeni Cinko
Borat Urinler, Albemarle sirketinin halojen olmayan alev geciktirici sistemleri Grin

yelpazesini genisletecektir [3].
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Albemarle ve Borax Flame Retardant Group (US Borax), US Borax’in Uretilmis oldugu
Cinko Boratin Albemarle firmasinin Urettigi alev geciktiricilerle birlikte kombine
kullanimi ile ilgili bir anlagma imzalamislardir. Bu anlasmanin amaci halojen ve halojen
olmayan alev geciktiricilerin polimerlerde kullaniminin artirilmasina yoéneliktir. Bu
gelismeler Cinko Boratin alev geciktirici pazarindaki payinin artabilecegini

gOstermektedir [3].

Cinko Borat alev geciktirici malzeme olarak en fazla kullanilan aliminyum trihidrat ile
birlikte kullaniminin yayginlasarak artmasi, Cinko Boratin gelecek yillarda tiiketiminin
artmasini tesvik eden faktorlerdendir. Bunun nedeni ise, bu iki maddenin beraber
kullanildigi zaman halojen olmayan bir kdmiir olusmasini saglamasidir. Hemen hemen
diinyadaki tim Ulkelerde halojen maddeler aciga cikaran alev yavaslaticilarin kullanimi
kisitlanmistir ve bu yizden de halojen iceren driinlerden halojen icermeyen Urilinlere
bir yonelim vardir. Cinko Borat ile aliminyum trihidratin beraber kullaniimasi ayni
zamanda yangin sirasinda daha az duman ¢ikmasini ve dolayisiyla daha az zehirli ortam

olusmasini saglar [21].

Ug¢ Urlnlerde alev yavaslatici kullanilmasinda daha siki standartlarin uygulamaya
konulmasi, antimon oksit ve bromin bazli alev yavaslatici malzemelerde Cinko Boratin

ucuz ikame malzemesi olarak kullanilmasi [21].

Cinko Boratin, aliiminyum trihidrat, magnezyum hidroksit, kalay oksit ve melaminlerde
performans gelistirici olarak kullanilmasi, ug Uriinlerde alev geciktirici kullanilmasinda
daha siki standartlarin uygulanmasi, Cinko Boratin antimon oksit ve bromin bazli alev
geciktirici malzemelerde ikame ve aliminyum trihidrat, magnezyum hidroksit
(Mg(OH);) icerisinde performans gelistirici olarak kullanilmasi, bu Griinin gelecek

yillardaki tiketiminin artacagini géstermektedir [21].

4.7 Cinko Borat Uretimi

Cinko Borat Uretiminde genel egilim borik asit ve ¢inko oksit hammaddelerinin
stokiometrik ortamda reaksiyonu sonucu lriin elde etmektir. Ortamdaki ¢inko oksidin
tamamen tuketilmesi igin borik asidin yaklasik olarak % 5 ile % 10 civari fazla olmasi

tercih edilir. Reaksiyonun bekleme siresini kisaltmak igin ise sisteme % 1 - % 5 Cinko
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Borat asi kristali eklenmektedir. Borik asit 95-98°C sicaklikta su icerisinde ¢ozlilmekte
ve kati toz halindeki cinko oksit ile asi kristali olarak kullanilan Cinko Borat belli bir
oranda coOzeltiye ilave edilmektedir. Olusan karisim reaksiyon sliresi boyunca bir
reaktorde karistirilmakta ve reaksiyon sonucunda olusan kati Cinko Borat ve zayif borik
asit g¢ozeltisi kati-sivi ayrimina tabi tutulmaktadir. Kati Cinko Borat kekinin tuttugu
¢Ozeltideki borik asit, kekin kademeli olarak sicak ve soguk yikanmasi suretiyle
kazanilmakta ve elde edilen zayif borik asit ¢0Ozeltisi yeniden sisteme geri
cevrilmektedir. Yikanmis nemli Cinko Borat keki ise bir kurutucuda kurutulduktan sonra
paketleme Unitesine gonderilmektedir. Cinko Borat lretimine ait akim semasi Sekil

4.1'de gosterilmistir [3].

Borik asit
Cinko Oksit
Az Kristali

I
—l —I

Yikama Suyu

l

Nemli Ksk
Ksn Uriin
[ (Cinko borat)

I Yikama
Cozaltisi

II. Yikama
Cozeltisi

l_, Atk Cézalti

Sekil 4.1 Cinko Borat Uretimi akis semasi [21]

Cinko Boratlarin dretim yéntemleri uzun zamandan beri bilinmektedir. Bu konuda

bircok arastirma yapilmistir. Bu calismalardan bazilarina asagida kisaca deginilmistir.

Bir patent calismasinda 2Zn0.3B,05.xH,0 (x:3.3-3.7) molekil formiline sahip kristal
yapili Cinko Borat Uretilmistir. Tercihen 2Zn0.3B,03.3.5H,0 yapisindaki Cinko Borati
Uretebilmek igin borik asit ve ¢inko oksit, ¢inko stlfat ve ¢inko kloriir gibi bilesiklerden
birinin en az 70°C sicakliktaki sulu ortamda reaksiyonu uygulanmistir. Reaksiyon
tercihen 90-100°C sicaklik araliginda yurutilmektedir. Bu ¢alismada elde edilen Cinko
Boratin polimer katkisi olarak kullanilabilecegi belirtilmistir. Patent ¢alismasinda verilen
ornek recetelere asagida deginilmistir [32].
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Birinci 6rnekte, 252 g boraks pentahidrat (Na;B40,.5H,0), 541 g borik asit (H3BOs),
3500 ml su iceren bir ¢ozelti ile 71,4 g cinko oksit (ZnO), 87 g % 96’lik sulfurik asit
(H2S04) ve 520 ml su igeren ikinci bir ¢ozelti yavasca karistirilmaktadir. Hazirlanmig
karisima oOzellikleri bilinen 5.5 g Cinko Borat kristali eklenerek karigim ¢ozeltisi 40°C’de
bir gece kanstirilmaktadir. Olusan kristaller filtrasyonla ayriip daha sonra su ve
asetonla yikanmaktadirlar. Uretilen Cinko Borat, molekiil formillii 2Zn0.3B,03.9H,0

olan ticari Cinko Boratin X-isini kirinim desenine tamamen uymaktadir [32].

Calismada verilen diger iki ornekte gece boyunca bekletilen c¢ozeltilerin sicakliklar
degistirilmistir. Verilen dérdiinct 6rnekte ise 252 g boraks, 541 g borik asit ve 3500 ml
su iceren bir ¢ozelti 95°C’de hazirlanmis, bu ¢ozelti 126 g cinko klorir (ZnCl;) ve 500 ml
sudan olusan ikinci bir ¢ozelti ve 0.25 g asi kristali ile birlestirilmistir. Karisim gece
boyunca 100°C’'de karistirilmis, kristaller 95°C’ye sogutulduktan sonra filtre edilmistir.
Filtre edilen kristaller su ve asetonla yikanip kurutulmustur. Analiz sonucunda
2.07Zn0.3B,03.3.71H,0 molekiil formulli bir Cinko Borat uretilmistir. Bu deney
recetesi temel alinarak yapilan diger bir 6rnekte gece boyunca bekletme sicakligi 99°C
ve kristallerin filtrasyon oncesi sogutma sicakhgr 90°C olarak degistirilmistir. Analiz
sonucunda 2.05Zn0.3B,03.3.58H,0 molekil formlli Cinko Borat Uretilmistir. Verilmis
olan baska bir deney recetesinde ise 3400 g kaynayan suya 600 g borik asit eklenmistir.
Cozelti kanstinlirken 95°C’ye sitihp, 12 g asi kristali eklenmistir. Ayrica bu karisima
371 g borik asit ve 162.8 g ZnO 1 saatlik slire icinde eklenmistir. Karisim yaklasik
95°C’'de bir gece kanstirilmistir. Kristaller filtre edilip, metanol ile yikanip,
kurutulmustur. Analiz sonucunda kiitlece % 37.98 ZnO, % 47.13 B,03 ve % 14.89 H,0
bilesiminde 2.07Zn0.3B,03.3.66H,0 molekil formilli Cinko Borat elde edilmistir.
X-1sin1 kirinim deseni 2Zn0.3B,03.3.5H,0 molekil formilli Cinko Boratla ayni ¢tkmistir.
Bu deney regetesi temel alinarak hazirlanan diger bir érnekte ise eklenen su, borik asit
ve c¢inko oksit miktarlari degistirilmistir ve karisim 20 saat boyunca 75°C’de
karistinlmistir. Yapilan analizler sonucunda 2.04Zn0.3B;,05.3.51H,0 molekil formilli

Cinko Borat olustugu belirtilmistir [32].

Susuz Cinko Borat Uretiminde, kullanilan metot mekanik alasimlama (ball milling)
metodudur. Bu yontemde kullanilan hammaddeler, ¢inko metal tozu ve bor oksittir.
Susuz Cinko Borat (retiminde olusabilecek tetraborat (ZnB4O;) ve hekzaborat
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(Zn4O(Bg012)) olusumlart icin beklenilen reaksiyonlar ((4.1) ve (4.2)) asagida

belirtilmistir.
Cinko tetraborat : Zn + 2B,03+% 0, ——» 7ZnB405 (4.2)
Cinko hekzaborat : 4Zn + 3B,03 + 20, ————»Zn40(Bs015) (4.2)

reaksiyonlari geregince susuz Cinko Borat retilir [3].

Eltepe vd. [26], sulu ortamda cinko oksit ve borik asitten Cinko Borat tiirlerinin
olusumuna sicaklik ve zamanin etkisini arastirmislardir. Calismanin sonucunda; gicli
karistirict kullanimi, iyi bir sicaklik kontroll ve su buharlasmasini engellemek igin geri
akim kullanarak hacmi sabit tutmanin, istenilen Cinko Borat tirlerinin elde edilmesinde

onemli olduklari goriilmustir.

Shete vd. [42], Cinko Borat olusumu icin karistirma parametrelerinin ¢inko oksit
donlstiimi ve son partikiil boyutuna etkisini incelemislerdir. Sonug olarak, karistirma
parametrelerinin Cinko Borat partikill boyutuna etkisi gozlemlenmistir. Hiz kontrol
basamaginin ¢oziinmeyen borik asit ile ¢cinko oksit arasindaki ylizey reaksiyonu oldugu
da gozlemlenmistir. Cinko Borat icin hizli dontsiim ve disuk kristal boyutu elde etmek
icin marjinal hiz, pervanenin minimum sidspansiyon hizindan biyik olmalidir. Ayrica
cinko oksit icin disuk baslangic boyutu ve yliksek sicakliklarin, kiiciik boyutta triin elde

etmede yararh olduklari da gézlemlenmistir.

Bourbigot vd. [44], EVA alev geciktiricilerinde Cinko Boratlarin kullaniminin
avantajlarini incelemislerdir. Calismada Cinko Boratlar, etilen vinil asetat
(EVA)-aliiminyum trihidroksit (ATH) ve etilen vinil asetat (EVA)-magnezyum hidroksit
(Mg(OH);) alev geciktirici bilesiklerinde sinerjik ajanlar ve duman bastirici olarak
kullanilmistir. Sonuc¢ olarak, Cinko Boratlarin (FBZB ve FB415), EVA24-ATH ve
EVA24-Mg(OH), bilesiklerinde yararh sinerjik ajanlar olduklarini ve duman bastirici gibi
davrandiklari ispatlanmistir. Ayrica, koni kalorimetri deneylerinden alinan tortularin
kati hal NMR spektrasi, bu alev geciktirici sistemler icin bir hareket mekanizmasi
onerilmesine izin vermektedir. Polimerin isitilmasi esnasinda, ATH’nin aliminyum
oksite (Al,O3) bozunmasinin tutusma zamaninda bir yilkselmeye neden oldugu

ispatlanmistir. Polimerin yanmasi sirasinda, ATH’den Al,O3 olusumu, tutusmayi azaltir.
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Ayni zamanda, Cinko Boratin yapisi degisir ve Cinko Boratin, yanma hizini azaltan,
camdan yapilmis bir koruyucu tabakanin gelistirilmesinde yardimci olarak kullanilmasi

onerilmektedir.

Garba [45], Cinko Boratlarin bazi tropikal odunlar lizerindeki alev geciktirici etkisini
arastirmistir. Calismada, bazi tropikal odunlara termal karakterlerine gére Cinko Borat
asilamistir. Sonug olarak, Cinko Borat, hidrojen klorat varliginda, 6zellikle buhar fazinda
ve yogunlastiriimis fazda ve/veya dehidrasyon prosesinde kullanildiginda, géz 6niine
alinan batin odunlar igin etkili bir alev geciktirici gibi ¢alismaktadir. HCI ile
asitlendirilmis Cinko Boratin malzeme ile birlestirilmesi, alev yayilma hizini, parlaklik
sonrasi slresini ve alev sicakligini azaltir. Diger taraftan bu davranisin, Kritik Oksijen

Degerini (LOI) ve kalinti olusumunu artirdigi tespit edilmistir.

Ivankov vd. [46], Cinko Borat gozliklerinin optik ozelliklerini arastirmislardir. Cesitli
kompozisyondaki ikili Cinko Borat gozliikleri, iyi optik kalitedeki numunelere eriyik su
verme teknigiyle hazirlanmislardir. Absorpsiyon, floresans ve cam matrislerin optik
eksitasyon spektrumlari incelenmistir. Sonug olarak, ikili Cinko Borat gozlikleri yakin
ultraviyole spektral aralgi yiuksek enerjili radyasyon altinda etkili floresans gosterir.
Eksitasyon dalga boyu uzak ultraviyole isinidir. Cam matrisindeki c¢inko oksit
konsantrasyonun artisi, en disiik optik absorpsiyon bandinin kirmizi kaymasina ve

emisyon Stokes kaymalarinin azalmasina sebep olmaktadir.

Shi vd. [35], sanayi bakimindan 6nemli Cinko Boratin (2Zn0.3B,03.3H,0), reolojik faz
reaksiyon yontemiyle sentezini arastirmislardir. Bu yontem vyesil kimyasal sentez igin
hem ucuz hem de kabul edilebilir. Clinkl kirlilik yaratmaz ve % 100’e yakin bir verim
saglar. Ayrica bu yontemle baslangi¢c materyallerinin tamaminin dénlisim sadece 0.04
ml su ile yapilabilir. Deneysel kosullarin riin (izerine etkisi incelenmistir. Sonug olarak,
¢ok yararli Cinko Borat olan 2Zn0.3B,05.3H,0 ¢inko oksit ve borik asit reaktan olarak
kullanilarak reolojik faz reaksiyon yéntemiyle sentezlenmistir. Uriin Gzerindeki farkl
kosullarin etkisi arastirilmistir ve su hacmi, reaksiyon siresi ve sicaklik reaksiyonda

oldukga etkilidirler.

Giudice ve Benitez [47], klor iceren kaplamalarda Cinko Boratlarin alev geciktirici

pigment olarak kullanimini arastirmislaridir. Bunun igin, klor iceren alev geciktirici
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kaplamalarda antimon trioksit yerine 2Zn0.3B,03.3.5H,0 ve 2Zn0.3B,03.7.5H,0
formillu Cinko Boratlarin kullaniimasinin etkilerini incelenmistir. Deneysel kaplamalar
laboratuvar 6lcekli Uretilmistir, odun paneller Uzerinde fircalanarak uygulanmistir ve
sonunda bir sinirlayici oksijen odasi icinde, bir alev dolabinda ve iki yollu alev tiinelinde
test edilmesiyle gerceklestirilmistir. Sonuc¢ olarak, yanma meydana geldikten sonra,
kompozisyonlarinda Cinko Borati alev geciktirici olarak igeren boyalar anhidrit
bilesikleri Gretirler, diger taraftan antimon oksidin (buhar fazi alev geciktiricisi) yanarak
komirlesme olusumu Uzerinde kiicik bir etkisi oldugu gorilmdastir. Cesitli
proseddrlerle bulunan bazi deneysel boyalarin miikemmel performansini agiklayan ana
tartisma konusu, antimon oksidin klor iceren reginelerde sinerjik katki olarak
kullaniimasi ve Cinko Boratin endotermik davranisidir. Cinko Borat 2:3:7.5 bilesigi Cinko
Borat 2:3:3.5 bilesiginden daha iyi performans sergiledigi ve bu durum vyiiksek
sicaklklarda serbest kalan daha yiksek miktardaki hidrat suyu molekillerinin daha
fazla miktarda is1 absorplayabilmesiyle aciklanmistir. Antimon oksidin yerine tamamen
Cinko Borat kullanilmasi durumunda ise, daha disik performans elde edilmesine
karsin daha iyi fiyat/verim orani sergilediginden, alev geciktirici boyalarin iretiminde

Cinko Boratin basarili olacagi belirtilmistir.

Girhan vd. [43], ince Cinko Borat parcaciklarinin asi kristali kullanarak gelistirilmis
sentezini arastirmislardir. Bu calismada reaksiyon parametrelerinin (sicaklk, karistirma
hizi, hammadde orani, ginko oksit pargaciklari boyutu ve asi kristali olarak Cinko
Boratin roli) son Cinko Borat Urlinl parcacik boyutuna ve Cinko Borat Uretimi
reaksiyon hizina etkisi incelenmistir. Sonug olarak, borik asit fazlasi ve asi Cinko Borat
kullanimi, ince Cinko Borat yliksek reaksiyon hizi ve tim g¢inko oksidin déntisimu igin
gerekmektedir. Yiksek karistirma hizi, reaksiyon hizi ve parcacik boyutunda (yiksek
reaksiyon hizinda daha kiigclik parcacik boyutu) iyi etkiye sahiptir fakat limit
800 rpm’den sonra karistirma hizini arttirmak son Cinko Borat Urlni pargacik
boyutunda fazla degisime neden olmamaktadir. Artan sicaklikla, 6zguil blylime hizi
artmakta, reaksiyon tamamlanma siresi ve baslangic kritik asi konsantrasyonu ise
azalmaktadir. Cinko oksidin parcacik boyutu reaksiyon hizi ve son Cinko Borat
boyutunu pek etkilememektedir. Cinko oksidin farkli boyutlarinin kullanildig

reaksiyonlarda tamamlanma siresinde pek fark yoktur. Cinko Borat asi boyutunun
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reaksiyon hizi ve tamamlanma siiresi Uzerinde 6zel bir etkisi yoktur. Daha buyuk asi
Cinko Borat boyutlari ile daha kiglk Cinko Borat Uriin parcaciklari elde edilmektedir.
Cinko Borat Uretim reaksiyonu, 6zgul gelisim hizi k ve normallestirilmis kritik baslangig
asl konsantrasyonu X, olmak lizere iki parametreye sahip olup lojistik gelisim modeline

uymaktadir.

Kiling vd. [38], sulu ortamda ¢inko oksit ve borik asit reaksiyonundan Cinko Borat 6lcek
blylutme sentezini arastirmislaridir. Cinko Borat sentezi, proses degiskenlerinin
reaksiyon parametreleri ve son Uriin (2Zn0.3B,03.3.5H,0) {zerine etkisini gérmek icin
laboratuvarda ve kesikli reaktorde yirittlmastir. 85°C sabit sicaklikta laboratuvar (4L)
ve pilot 6lgekli (85L) reaktorde, karistirma hizinin, perdelerin varliginin, asi miktarinin,
partikil boyutunun, cinko oksit safliginin ve H3BO3:ZnO mol oraninin Cinko Borat
olusum reaksiyonun (zerine etkisi incelenmistir. Sonuc olarak, (4L) veya (85L) olcekli
reaktor kullanimi (1.5L) laboratuvar olcekli kesikli reaktorde alinan sonucu
degistirmedigi gortlmustir. Daha onceki calismalardaki 3.5 mol hidrat sulu Cinko Borat
Uretimine uygun reaksiyon modeli, bliyik kapasiteli reaktorlere uygulanabilir. Sonuglar
model parametresi, 6zglil blyime hizi, reaktan oranlarinin ve asi miktarinin
degismesinden etkilenmedigini, perdelerin varliginda ve ¢inko oksit partikiil boyutu
artarken azaldigini, ayrica karistirma hizi ve ¢inko oksit safligi artarken arttigini
gostermektedir. Daha da 6nemlisi reaksiyon tamamlanma siresi reaktor 6lceginden

etkilenmez.

Zheng vd. [48], Cinko Borat nano kristal flamanlarin sentezi ve performansini
arastirmislardir. Calismada, Cinko Borat (4Zn0.B,03.H,0) nano kristal flamanlar
modifiye ajan olarak fosfat esterlerle sodyum borat (Na;B40,.10H,0) ve ¢inko nitrat
(Zn(NOs3),.6H,0)  sulu  c¢ozeltilerinde tek basamak ¢oktlirme reaksiyonuyla
sentezlenmislerdir. Sonug olarak, XRD diyagrami Urinin ylksek saflikta ve monoklinik
oldugunu gostermektedir. SEM analizi 50-100 nm c¢apindaki, yaklasik 1 um boyundaki
ve 10-20 boy oranlarindaki nano kristal flaman Urinlerin morfolojisini gostermektedir.
Bu sonuglar fosfat ester varliginin ve sicaklik degisiminin, Cinko Borat nano kristal

flaman hazirlamak icin cok 6nemli oldugunu gostermektedir.
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Carpentier vd. [49], alev geciktirici etilen vinil asetat kopolimerinin kémurlestirilmesini
arastirmislaridir. Calismada Cinko Borat sinerjik ajan olarak EVA-Mg(OH), alev
geciktirici formulasyonunda kullaniimistir. Termal islemden sonra toplanan kati hal
karbon NMR kahlntilari, alev geciktirici sistemlerin kémiurlestirilmesi ¢alismasina izin
vermektedir. Sonug olarak, Cinko Boratlarin yanma sirasinda polimerlerin bozunmasini
yavaslattigi, polietilen zinciri icin fiziksel bir bariyer gibi hareket eden camsi yapili

koruyucu bir tabaka, bir kafes, olusturdugu belirtilmistir.

4.7.1 Hidrofobik ve Nano Yapili Cinko Borat Uretimi

Son yillarda nano malzemelerin kullanimlari, elektronik, katalizor, seramik, manyetik
veri saklama gibi cok cesitli teknolojik alanlarda potansiyel uygulamalarindan dolayi
gittikce artmistir. Nano malzemeler, nanokristal malzemeler ve nano pargaciklar olarak
siniflandirilabilir. Nanokristal malzemeler nanometre araliginda, 100 nm’den az tane
boyutlari ile nano kristal dokme malzemelerdir. Nano parcaciklar ise caplari 100 nm’nin
altinda olan, c¢ok kiiclik dagitici parcaciklardir. Genelde nano parcaciklar, dokme

nanokristal malzemelerin temel yapi taslari olarak kabul edilir [50].

Nano malzemeler Gzerindeki arastirmalar fizik, kimya, mekanik, malzeme bilimi,
biyoloji ve tip alanindaki arastirmacilarin calismalarini kapsayan disiplinler arasi bir

cabadir [50].

Nanoteknolojilerdeki ilerlemeler sonucunda; boya, tekstil, kompozit yapi malzemeleri
gibi bircok alanda alev geciktirici, antikorozif ve antibakteriyel katki malzemesi ayrica
lubrikant olarak kullanilan Cinko Boratlarin nano tanecik yapisinda uretimi igin uygun
yontemlerin arastirilmasi ilgili ¢calismalar da artmistir. Antibakteriyel ve anti-mantar
ajani olarak kullanilan Cinko Boratlarin etki mekanizmalari hala tam olarak
aciklanmamakla birlikte, Ag ve Cu nano parcaciklarla karsilastirildiginda nano Cinko
Boratlarin zehirli olmamasi ve kolay bulunabilmeleri ve daha ucuz olmalari nedeniyle

diger ajanlara gore avantajli olduklari bilinmektedir [32].

Tian vd. [51], hidrofobik Cinko Borat nano plaketlerin yerinde ve tek basamakli
¢Oktlirme yontemiyle sentezlenmesini arastirmislardir. Calisma sonucunda hidrofobik

Zn,;Bs011.3H,0 nano plaketler, modifiye ajan oleik asit (0.A) ve hammaddeler
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ZnS04.7H,0 ve NayB;0,.10H,0 ile yerinde ve tek basamakli ¢oktlirme yontemiyle
basarih bir sekilde sentezlenmistir. Oleik asitin optimal miktari Zn,;Bs01:.3H,0
agirhginin % 1’inden olusur ve optimum pH’1 5.6-6.0’dir. XRD analizleri, Grinin ylksek
saflikta ve Zn;Bg01:.3H,0’nin polikristalin fazda oldugunu gostermektedir. SEM
analizleri ¢inko stlfat/ sodyum borat mol oraninin 1.5:1-2:1 (agirlik¢a % 1.00 O.A ekli)
oldugu zaman, 30 *= 5nm kalinlikli ve 100-500 nm ortalama capl sadece plaket
morfolojisi gosteren Urin morfolojisini vermektedir. Analiz sonuglari, oleik asidin
Zn,B¢011.3H,0 vyilizeyine tek hidrojen bagi ile baglandigini gdstermektedir. Ayni
zamanda, bagil temas acisinin ve etkin oran 6lcimi, Zn,Bs01:.3H,0 numunelerinin

hidrofobik oldugunu gostermektedir.

Li vd. [40], hidrofobik Cinko Borat nano pullarin sentezini ve polietilenin alev geciktirici
ozellikleri Gzerine etkisini arastirmislardir. Cinko Borat (2Zn0.3B,05.3.5H,0) nispeten
polimer sistemlerin bliyik cogunlugunda kullanilmasina izin veren yiksek dehidrasyon
baslangic sicakligina sahiptir. Fakat Cinko Borat parcaciklar polimer matrislerde ¢ok zor
dagilmaktadirlar ve bu onlarin sanayide kullanilmasina engel olmaktadir. Calismada bu
sorunun Uzerine egilmek icin, oleik asit varliginda c¢inko oksit (ZnO) ve borik asit
(H3BOs) kati-sivi reaksiyonu calistirarak hidrofobik Cinko Borat (2Zn0.3B,03.3.5H,0)
nano pullari sentezlenmistir. Sonu¢ olarak, Griin XRD analizlerine gore saf
27n0.3B,03.3.5H,0 elde etmek icin, reaksiyon sicakligi 85°C’den buyiik, borik asit ve
¢inko oksit mol orani 3:1’den biylk ve reaksiyon siresi 2 saatten uzun olmahdir.
Morfolojik ve mikroskobik analizler Cinko Borat nano pullarinin partikiil boyutlarinin
100-200 nm civarinda ve kahlnliklarinin 100 nm’den az oldugunu gostermektedir.
Hidrofobisite test sonuglari da oleik asidin ylizey 6zelliklerini hidrofilikten hidrofobige

donustlrdiguni gostermektedir.

Tian vd. [52], yaglama icin hidrofobik Cinko Borat nano disklerin sentezini
arastirmislardir. Kristal ve hidrofobik Cinko Borat (Zn;Bg0::.3H,0) nano diskler,
modifiye ajan oleik asit ve hammaddeler ZnSO4.7H,0 ve Na,B;07.10H,0 sulu ¢ozeltide
yas yontem metoduyla basarili bir sekilde sentezlenmistir. XRD analizleri Grlinin
yuksek saflikta oldugunu gostermektedir. SEM analizi, 30 nm kalinlkli ve 100-500 nm
ortalama capli disk morfolojisi gbsteren Uriin morfolojisini vermektedir. FT-IR ve TGA
analizleri, oleik asidin Zn,B¢011.3H,0 ylizeyine tek hidrojen bagi ile baglandigini
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gostermektedir. Ayni zamanda etkin oran o6lcimi, Zn;Bs01:.3H,0 numunelerinin
hidrofobik oldugunu ve baz yagi slrtiinme katsayisinin Cinko Borat nano disklerinin

eklenmesiyle acik¢a azaldigini gostermektedir.

Ting vd. [39], yeni bir yontemle nano Cinko Boratin hazirlanmasini ve
karakterizasyonunu arastirmislardir. Calismada, 2Zn0.2.2B,05.3H,0 Cinko Borat gibi bir
nano pul; amonyak, bakir nitrat ve boraks gibi hammaddeler kullanilarak homojen
koordinasyon metodu yoluyla hazirlanmistir. Uriinler, polipropilen icin milkkemmel
tutusma geciktirici etkisine sahiptir, Urin icerigi yaklasik % 12 (agirlikga) oldugunda,
polipropilenin karbon tortusu orani % 75’e yikselmistir. Bu, Urlnlerin, uygulamalarda
yeni bir inorganik alev geciktirici materyali olarak ¢ok genis bir sekilde 6n plana

¢ikabilecegini gdostermektedir.

Shi vd. [35], kimyasal formulu 4Zn0.B,03.H,0 olan Cinko Boratin nano/mikro
yapilardaki farkli morfolojilerle hidrotermal sentezini ve karakterizasyonu
arastirmislardir. Calismada Cinko Borat, basit bir hidrotermal yoldan sablon olarak
polietilen glikol-300 yiizey aktif maddesi ile basarili bir sekilde sentezlenmistir. Uriin
kompozisyonunu ve morfolojisini etkileyen ana faktorler incelenmistir. Yizey aktif
madde olarak kullanilan polietilen glikoliin (PEG), elde edilen Grinin morfolojisi

Uzerinde 6nemli etkileri oldugu belirlenmistir.

Chang vd. [53], Cinko Borat (ZnB4O;) nano tlplerinin olusumunu arastirmislardir.
Calismada Cinko Borat, argon gazinda giimis varliginda ¢inko nano pargaciklari ve B,0;
toz karisimlarinin basit sinterlesme yontemi kullanilarak sentezlenmistir. Sinterlesme
sonunda, ¢aplari 10 nm seviyelerinde, uzunluklari ise 10 mm seviyelerinde olan nano

tlp yapisinda ZnB405 Urlin elde edilmistir.

Dong ve Hu [54], nanometre Cinko Boratta yaglayici katki maddesinin asinma Onleyici
ve slrtiinme azaltma o6zelliklerini arastirmislardir. Calismada tane boyutu 20-50 nm
arasinda olan bir Cinko Borat, etanolun ¢6zlci olarak kullanildigi stperkritik akiskan
kurutma teknigi ile elde edilmistir. 500 SN baz yaginin asinma direnci ve yiik tasima
kapasitesinin gelistirilebilecegi ve sirtinme katsayisinin nanometre Cinko Boratla
azaltilabilecegi ve elde edilen nano Cinko Borat katkili yagin tribolojik 6zelliklerinin gok

iyilestigi yapilan testlerle gosterilmistir.
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Ting vd. [33], yeni ag yapili nano boyutta Cinko Borat sentezini arastirmislardir.
Cahsmada, ZnO ve H3BOs'den Zn0.yB,0s.zH,0 (y=0.3-0.4, z=1.0-1.4) bilesiminde
amorf fazli ag yapihh nanometrik boyutlarda Cinko Borat koordinasyon homojen
¢Oktlirme yontemiyle hazirlanmistir. Sonug¢ olarak UrGnlin polipropilen ve yiksek
yogunluklu polietilen igin alev geciktirici olarak etkili bir sekilde islevini yerine
getirmistir. Polipropilen ve yiksek yogunluklu polietilenin karbon tortusu orani, Grln
icerigi yaklasik % 12 (agirlikca) oldugunda, sirasiyla % 75 ve % 63’tlir. Bundan dolayi da

genis bir uygulama alaniyla yeni bir inorganik alev geciktirici olacagi beklenmektedir.
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BOLUM 5

DENEYSEL CALISMA

5.1 Deneylerde Kullanilan Kimyasal Maddeler

5.1.1 Hammaddeler

e Referans borik asit (H3BOs) (Eti Maden isletmeleri, saflik: % 99.90)
e Cinko karbonat (ZnCOs) (Kadim Kimya San. Tic. Ltd. Sti., saflik: % 96-97)
e Boraks dekahidrat (Na,B40,.10H,0) (Eti Maden isletmeleri, Bandirma)

e Referans Cinko Borat (Eti Maden isletmeleri, Bandirma)

5.1.2 Modifiye Ajanlar

e Propilen glikol (PG, Teknik)
e Kerosen (Fluka)

e Oleik asit (O.A, Alfa Aesar, saflik: % 90)

5.1.3 Coziiciiler

e izopropil alkol (iPA, Teknik)
e Etanol (Merck, % 96)
e Metanol (Merck, % 99.5)

5.1.4 Analizlerde Kullanilan Kimyasallar

e EDTA ¢ozeltisi (0.1 N, Merck titrasol)
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e Amonyum hidroksit (Riedel-de haen, % 26)

e Erichrome black T indikatori

e Fenolftalein ¢ozeltisi (Merck, % 1)

e Hidroklorik asit (Merck, % 37)

e Mannitol ((CsHg(OH)¢) (Fluka, notr)

e Metil oranj ¢ozeltisi (Merck, % 1)

e Sodyum hidroksit ¢ozeltisi (Merck, % 97, 0.1 N)
o Suilfurik asit (Merck, % 98)

5.2 Deneylerde Kullanilan Cihazlar

e FT-IR (Fourier Donlisimlu Kizilétesi Spektroskopisi) (Marka: Perkin-Elmer, Model:
Spectrum One)

e XRD (X-Isini Kirinimi) (Marka: Philips Panalytical, Model:X’Pert Pro)

e SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) (Marka: Cam Scan, Model: Apollo 300)

e Mekanik karistirmali cam reaktér (Kontrol Paneli: Parr 4843, Reaktor: Parr 5100)

e Potansiyometrik titrasyon cihazi (Marka: Metrohm, Model: 794 Basic Titrino)

e Optik Temas Acisi Olciim Cihazi (Optical Contact Angle/Surface Tension Meter)
(Marka: Cam 200)

5.3 Borik Asit Uretimi

Eti Maden isletmeleri, Bandirma’dan temin edilen boraks dekahidrat (Na,B;07.10H,0),
tinkal mineralinin islenmis hali oldugu i¢in hazir 6gutilmis haldedir. Bu bilesikten
yaklasik 11.2 g alinarak hassas terazide tartilmistir, tartimi alinan agirligin 1:2
(g boraks/g 90°C sicakhktaki saf su) oraninda olacak sekilde karisim hazirlanmistir. Bu
karisim, manyetik karistiricida 500 rpm’de 90°C sicaklikta yaklasik 30 dk sonunda

boraksin tam ¢oziinmesiyle stokiyometrik oranda silfiirik asit eklemesi yapilmistir.

Silflrik asit eklenmesinden sonra yaklasik 10 dk karistirlmaya devam edilmistir ve
reaksiyon sicakhglr 30°C sicakliga dusirilerek borik asit kristallesmesi gortlmustr.
Cozelti borik asit kristalleri ile yogunlasmasiyla ve derisik hale geldikten sonra
reaksiyon sonlandirilmistir. Boraks dekahidrat ile {retilen borik asit kristalleri
Sekil 5.1’de goriulmektedir. Hazirlanan bir ayirma aparatindan borik asit kristalleri
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ayrilir ve etlivde 50°C sicaklkta 24 saat kurutulmustur. Elde edilen borik asit Cinko

Borat Uretiminde kullaniimistir.

Sekil 5.1 Boraks dekahidrat kullanilarak (retilen borik asit kristalleri

5.4 Cinko Borat Sentezi

Cinko Borat sentezi i¢in belli miktarda bor kaynagi hammaddeden alinarak olusturulan
sulu ¢ozelti ile ginko karbonat ve asi olarak kullanilan referans Cinko Borat, agzi kapall,
iyi izole edilmis bir beher igerisinde 50-120°C sicakhk araliginda isiticih manyetik
karistirici kullanilarak reaksiyona tabi tutulmustur. Reaksiyon boyunca karistirma hizi
ve sicakhk sabit tutulmus, sicaklik olgimi igin dijital sicaklik sensori kullanilmistir
(Sekil 5.2). Deneyler sonunda belirlenen optimum kosullardaki reaksiyonlar, 1.5 L i¢
hacimli, 1sitma ceketli reaktérde tekrarlanarak elde edilen sonuglar karsilastiriimistir

(Sekil 5.3).

Sekil 5.2 Manyetik karistirmali sistem ve sematik gosterimi 1-) Borik asit, 2-) Cinko
karbonat, 3-) Referans Cinko Borat, 4-) Dijital sicaklik gbstergesi, 5-) Beher, 6-) Isiticili
manyetik karistirici, 7-) Kati-sivi faz ayirma aparati, 8-) Tuzak, 9-) Vakum pompasi
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Sekil 5.3 Mekanik karistirmali cam reaktor ve sematik gésterimi 1-) Borik asit, 2-) Cinko
karbonat, 3-) Referans Cinko Borat, 4-) Dijital sicaklik gbstergesi, 5-) Ceketli cam
reaktor, 6-) Kati-sivi faz ayirma aparati, 7-) Tuzak, 8-) Vakum pompasi

5.5 Analizler

Bu calismada, sentezlenen urinlerin analizleri, ¢esitli analitik yontemlerinin yani sira

karakterizasyon icin cihazlar kullanilarak asagidaki gibi belirlenmistir:

5.5.1 Analitik Yontemler

5.5.1.1 ZnO Tayini

Referans ve (retilen borik asitten belirlenen kosullarda sentezlenen Cinko Borat
numunelerinden 0.3 g tartilir. 1 ml hidrojen klorir (HCI) icinde ¢oziilir. 100 ml’lik balon
jojede Uzeri saf su ile tamamlanir. lyice ¢éziindiigiinden emin olunduktan sonra, bu
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¢Ozeltiden 10 ml alinir ve Gzerine 0.5 ml amonyak ¢6zeltisi eklenir. Bu islemden sonra
pH degerinin 9.5 civari oldugu kontrol edilir. Bir miktar Eri Krom Black T indikatori
katilir. Hazirlanan ¢ozelti 0.1 N’lik etilen diamin tetra asetik asit (EDTA) ¢ozeltisi ile renk
maviye donlinceye kadar titrasyon yapilir. Harcanan miktar kaydedilir. ZnO miktarinin

hesaplanmasi icin (5.1) nolu denklem kullanilmustir:

M= 0.1*S*81.39 (5.1)

(5.1) denkleminde, M: numunedeki ZnO miktari (g), S: sarfiyat (ml) olarak verilmistir.

5.5.1.2 B,03 Taylnl

Sentezlenen Cinko Borat numunelerinden yaklasik 1 g numune behere alinir ve lizerine
¢6zmek icin 5 ml HCI eklenir, saf su ile 100 ml’ye tamamlanir. Hazirlanan bu ¢ozeltiden
1 ml alinir ve saf su ile tekrar seyreltilir ve 1 ml EDTA ilave edildikten sonra 1-2 damla
metil oranj indikatori eklenir. Bu ¢ozelti 0.1 N’lik sodyum hidroksit (NaOH) ¢ozeltisi ile
renk sariya donilinceye kadar titre edilir, sari renkli ¢cézeltiye 3 g mannitol ve 3 damla
fenolfitaleyin eklemesi yapildiktan sonra renk mora déniinceye kadar titrasyona devam
edilir. Cozelti pH’1 9-9.5 arasinda olmalidir. Biitiin islemlerden sonra % B,0Os3 tayini (5.2)

nolu denkleme gore hesaplanmistir:

% B,03= 56.36*N/ Sg (5.2)

(5.2) denkleminde, N: numuneden sarfiyat (ml), Sg: borik asit sarfiyati (ml) olarak

verilmistir.

5.5.2 Potansiyometrik Titrasyon

Potansiyometrik titrasyon, Metrohm marka, 794 Basic Titrino model cihaz ile
gerceklestirilmistir. Bu analizde platin elektrot kullanilarak NaOH ile ¢6zeltinin
potansiyeli 6lcllerek nicel analiz yapilmaktadir (Sekil 5.4). Potansiyometrik titrasyonda
titrant eklenmesinden sonra olglilen gerilim degeri eklenen titrant hacmine karsi
grafige gecirilerek potansiyometrik titrasyon egrisi olusturulmaktadir. S seklinde olan
potansiyometrik titrasyon egrisinde dénlim noktasi egrinin egiminin en biyilk oldugu

noktadir.
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Sekil 5.4 Potansiyometrik titrasyon cihazi

5.5.3 FT-IR

Kimyasal baglari karakterize etmek igin Perkin Elmer marka Spectrum One model FT-IR
cihazi kullanilmistir. Analizden 6nce kristal ylizey her bir analiz igin temizlenmis ve
referans deger her bir analiz icin dogrulanmistir. Analizi yapilacak her bir kati malzeme,
ATR genel kristal ylzeyindeki kiguk kristal alan Gzerine yerlestirilmistir. Kristal ylzey
Uzerine baski uygulanmasi yontemiyle kuvvet uygulandiktan sonra FT-IR spektroskopisi
olusturulmustur. Analizi vyapilan her bir numune igin FT-IR spektroskopisi,

4000-650 cm* bantlari arasinda olusturulmustur (Sekil 5.5).

Sekil 5.5 FT-IR cihazi
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5.5.4 XRD

X-Isini kirlnim yéntemi (XRD), her bir kristalin fazin kendine 6zgii atomik dizilimlerine
bagh olarak X-isini karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina dayanir. Her bir
kristalin faz icin bu kirnim profilleri, bir cesit parmak izi gibi o kristali tanimlar. Toz
halinde olan hammadde ve (rinler direkt olarak XRD cihazinda analiz edilirken,
mineral halinde olan hammadde 6ncelikle agarda parcacik boyutu ayni olacak sekilde

toz haline getirilerek XRD diyagrami icin hazirlanmistir.

Hammadde ve drinlerin 6zellikleri, 0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda
incelenmistir. X-Isinlarinin 45 kV ve 40 mA degerlerinde Cu Ka tiplinde Uretildigi

Philips Panalytical X’Pert Pro XRD cihaziyla belirlenmistir (Sekil 5.6).

Sekil 5.6 XRD cihazi

5.5.5 SEM

Deneylerde elde edilen Urinlerin partikil boyutlar, SEM (Taramali Elektron
Mikroskobu) (Marka: Cam Scan, Model: Apollo 300) cihazi kullanilarak belirlenmistir
(Sekil 5.7). Olgiimlerden 6nce numuneler, gériintilerin net olmasi icin altin ile

kaplanmistir. Olciimler 20 kV akimlar ile gerceklestirilmistir.
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Sekil 5.7 SEM cihazi

5.5.6 Optik Temas Agisi Ol¢iim Cihazi

Toz numune oncelikli olarak hidrolik preste 10 ton basing uygulamasi ile pellet haline

getirilmistir (Sekil 5.8).

Sekil 5.8 Hidrolik pres

Daha sonra pellet halindeki bu Griinln, su damlatma yontemi (Sesile Drop Method) ile
hidrofobisitesi dlclilmektedir. Ardindan, damla profili fotograflanmakta, tc¢li faz temas
noktasindaki duragan damlanin tanjanti alinarak temas acisi hesaplanmaktadir. Temas

acisi gonyometrik mikroskop veya video kamera ile dlctilmektedir (Sekil 5.9).
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Sekil 5.9 Optik temas agisi 6lglim cihazi

Temas acisi 6lcimleri UNIDO-ICHET firmasindaki cihazda yapilmistir.
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BOLUM 6

SONUGLAR ve TARTISMA

6.1 Deneylerde Kullanilan Hammaddelerin Karakterizasyonu, Morfolojisi ve Kimyasal

Analiz Sonuglari

Referans borik asitin ozellikleri 0-70° araliginda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.1). XRD diyagramina gore,

karakteristik pikler; 14.65°, 28.02°, 31.53° ve 39.86°'de elde edilmistir.

6000

40004

2000+

Position [2Theta)

Sekil 6.1 Referans borik asitin XRD diyagrami

3188.91 cm™’deki bant O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 2516.04 cm ™ deki

bant hidrojen baglh O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1405.55 cm™ ve 882.99
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cm™’deki bantlar ¢ yizli (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini
gostermektedir. 1190.06 cm™deki pik dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve
simetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 712.27 cm™deki pik ti¢ yizli (BOs)

borat gruplarinin diizlem disi bikilme titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.2).

wexp oo

Sekil 6.3 Referans borik asitin SEM gorintisi
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Referans borik asitin SEM goriintiisi Sekil 6.3 deki gibidir. Referans borik asitin partikil
boyutlari, 139.37-292.94 um araliginda degismektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asitin 6zellikleri 0-80° araliginda degisen
difraksiyon acilarinda gergeklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.4). XRD
diyagramina gore, boraks dekahidrattan iretilen borik asit icin elde edilen karakteristik
pikler, 14.66°, 28.09°, 30.31° ve 40.33°'de gbzlenmistir. Bu degerler, referans borik asit

ile karsilastirildiginda, uyum gosterdigi ve borik asitin basariyla sentezlendigi

gozlenmistir.
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Sekil 6.4 Boraks dekahidrattan uretilen borik asitin XRD diyagrami

3187.64 cm™’deki bant O-H gerilme titresimlerini géstermektedir. 2516.89 cm™’deki
bant hidrojen baglh O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1409.41 cm™ ve 883.22
cm™’deki bantlar ¢ yizlii (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini
gostermektedir. 1191.47 cm™’deki pik dort yizlii (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve
simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 708.25 cm™deki pik U¢ yizlu (BOs)

borat gruplarinin diizlem disi bikiilme titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.5).

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asitin SEM gorlintisi Sekil 6.6’daki gibidir. Boraks
dekahidrattan Uretilen borik asitin partikiil boyutlari, 5.93-19.63 um araliginda

degismektedir.
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(a) x2000

Sekil 6.6 Boraks dekahidrattan lretilen borik asitin SEM goériintlsi

Boraks dekahidratin oOzellikleri 0-70° arahginda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilen X-lsini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.7). XRD diyagramina goére, boraks

dekahidratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 22.67° difraksiyon agisinda olustugu

gorilmektedir.
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Sekil 6.7 Boraks dekahidratin XRD diyagrami

Eteheby

Sekil 6.8 Boraks dekahidratin FT-IR spektrumu

3308.47 cm™deki bant O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1635.27 cm™deki
bant bilesigin kristal suyu icermesinden dolayr olan H-O-H gruplarinin bikilme

titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.8).

Boraks dekahidratin SEM gorintlisi Sekil 6.9’daki gibidir. Boraks dekahidratin partikiil
boyutlari, 2.13-10.71 um aralig§inda degismektedir.
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(2) x500 , ‘ o 12500

Sekil 6.9 Boraks dekahidratin SEM goriintisi

Cinko karbonatin 6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda

gercgeklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.10).
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Sekil 6.10 Cinko karbonatin XRD diyagrami

3286.90-2807.11 cm ™ deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1376.43
cm™ ve 833.42 cm™deki bantlar ti¢ yiizli (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme

titresimlerini géstermektedir. 1045.54 ve 1118.09 cm™deki pikler dért yizli (BO.)
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borat gruplarinin asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir.
708.25-737.50 cm™deki pikler tic yuzli (BOs) borat gruplarinin dizlem disi bikilme

titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.11).

a9

(b) x5000

Sekil 6.12 Cinko karbonatin SEM goriintisi
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Cinko karbonatin SEM goriintlsu Sekil 6.12°deki gibidir. Cinko karbonatin SEM 6lgiim

sonuglarina goére partikil boyutlari, 403.89 nm-2.71 um araliginda degismektedir.
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Sekil 6.13 Referans Cinko Boratin XRD diyagrami

Referans Cinko Boratin Ozellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda

gerceklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.13).
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Sekil 6.14 Referans Cinko Boratin FT-IR spektrumu

3206.19-3458.98 cm™deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gdstermektedir. 2509.56

cm™deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1293.09-
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1463.73 cm™ araligindaki ve 857.49-922.66 cm “deki bantlar ¢ yuzli (BOs) borat
gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 1253.08 cm™deki bant
B-O-H gruplarinin diizlem igi bikilme titresimlerini gdéstermektedir. 1061.93-1191.54
cm™ araligindaki ve 793.23-857.49 cm™’deki pikler dort yuzli (BO4) borat gruplarinin
asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 750.99 cm™deki pik g
yuzli (BOs3) borat gruplarinin dizlem disi bikilme titresimlerini gostermektedir

(Sekil 6.14).

[

5 (a) x10000

Sekil 6.15 Referans Cinko Boratin SEM goriintlsi

Referans Cinko Boratin SEM gorintileri Sekil 6.15’deki gibidir. Referans Cinko Boratin

partikll boyutlari, 343.36 nm-1.41 um araliginda degismektedir.

Referans Cinko Boratin kimyasal analiz sonucu ve formiliu Cizelge 6.1’deki gibidir.

Cizelge 6.1 Referans Cinko Borat icin B,03-Zn0O-H,0 miktarlari

B,0s (%) Zn0 (%) H,0 (%) Formiil

47.46 39.21 13.33 2.1Z2n0.3B;03.3.2H,;0
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6.2 Isiticith Manyetik Karigtirici Kullanarak Referans Borik Asit ve Cinko Karbonat ile

Hidrofilik Cinko Borat Uretimi

6.2.1 Proses Parametrelerinin Uriin Verimi Uzerine Etkisi

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, uretilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin
reaksiyon siiresinin Urln verimi lizerine etkisi Sekil 6.16’daki gibidir. 1-5 saat araliginda
yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 saatlik reaksiyonda elde edildigi

gorilmektedir.
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Sekil 6.16 Reaksiyon siresinin Uriin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: % 0.5 asl,
95°C, H3B03:ZnCOs : [3:1], 500 rpm)

Referans borik asit ve cinko karbonattan, retilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu icin

reaktan oraninin Grln verimi lGzerine etkisi Sekil 6.17’deki gibidir.
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Sekil 6.17 Reaktan oraninin Uriin verimi izerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5
asl, 95°C, 500 rpm)
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H3B03:ZnCO;5 orani [2:1]-[5:1] araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin,

[4:1] reaktan oraninda elde edildigi gorilmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, uretilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin
asl miktarinin GrGn verimi Uzerine etkisi Sekil 6.18’deki gibidir. % 0-1.5 asi miktari
araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, % 0.5 oraninda asl

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.18 Asi miktarinin triin verimi lzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve cinko karbonattan, retilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu icin
karistirma hizinin Griin verimi Ulzerine etkisi Sekil 6.19’daki gibidir. 400-700 rpm
karistirma hizi araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 500 rpm’de

elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.19 Karistirma hizinin Griin verimi (izerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, 95°C)
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Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, tretilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin
sicakhigin Grin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.20’deki gibidir. 50-120°C araliginda yapilan

deneyler sonucunda optimum verimin, 95°C sicaklikta elde edildigi gorilmektedir.
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v,

Sekil 6.20 Sicakhigin Grin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5 as|,
500 rpm, H3BO3:ZnCO5 : [4:1])

Referans borik asit ve cinko karbonattan, Gretilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu icin
sogutma sicakhiginin, Griin verimi tGzerine etkisi Sekil 6.21’deki gibidir. 10-80°C sogutma
sicakhg araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 50°C’de elde edildigi

gorilmektedir.
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Sekil 6.21 Sogutma sicakliginin Grlin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0;s : [4:1], % 0.5 asi, 95°C, 500 rpm)

6.2.2 Uretilen Hidrofilik Cinko Boratin Karakterizasyonu

Referans borik asit ve cinko karbonattan, Uretilen hidrofilik Cinko Boratin ozellikleri

0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda gercgeklestirilen X-Isini analiziyle
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incelenmigtir (Sekil 6.22). XRD diyagramina goére, Uretilen hidrofilik Cinko Boratin
% 100’luk pikinin yaklasik olarak 28.80° difraksiyon acisinda olustugu gorilmektedir.

1000 4

-

I I [ I i i T I
10 20 30 40 50 60 70 &0

Position [“2Theta]

Sekil 6.22 Referans borik asit ve ¢inko karbonattan Uretilen hidrofilik Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, 500 rpm, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, 95°C)

Sekil 6.23 Referans borik asit ve ¢inko karbonattan Uretilen hidrofilik Cinko Boratin
FT-IR spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, 95°C, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl,
500 rpm)
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2951.70-3459.04 cm™deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
2507.71 cm™deki bant hidrojen bagh O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
1292.28-1461.95 cm™ araligindaki ve 857.77-923.25 cm™deki bantlar tg yiizli (BOs)
borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 1252.06 cm ™’ deki
bant B-O-H gruplarinin dizlem ici bukilme titresimlerini gostermektedir.
1062.09-1191.22 cm™ araligindaki ve 793.90 cm™deki pikler dort yiizli (BO4) borat
gruplarinin  asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini  gostermektedir.
709.28-750.58 cm ™ deki pikler tic yizlii (BOs) borat gruplarinin dizlem disi bikilme

titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.23).
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Sekil 6.24 Referans borik asit ve ¢inko karbonattan uretilen hidrofilik Cinko Boratin
SEM goriintlsi (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve c¢inko karbonattan (retilen hidrofilik Cinko Boratin SEM
goriintiisi Sekil 6.24’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari,
480.23-822.44 nm araliginda degismektedir.

6.2.3 Uretilen Hidrofilik Ginko Borat igin Kimyasal Analiz Sonuglari

Referans borik asit kullanilarak gerceklestirilen deneyin kosullari ve Uretilen Cinko
Borat numunesinin  B,03-Zn0-H,O miktarlari sirasiyla Cizelge 6.2 ve 6.3’de

gosterilmektedir.
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Gizelge 6.2 Referans borik asit kullanilarak gerceklestirilen deney kosullari

Deney No

Deney Kosullari

H3BOs3: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, 25 ml su, 500 rpm, 95°C

Cizelge 6.3 Referans borik asit kullanilarak tretilen hidrofilik Cinko Borat numunesinin
B,03-Zn0-H,0 miktarlari

Deney No

B,Os (%)

ZnO (%)

H20 (%)

Formil

44.22

26.76

29.02

1.62”0.38203.7.6H20

6.3 Isiticith Manyetik Karistirici Kullanarak Referans Borik Asit ve Cinko Karbonat ile

Hidrofobik Cinko Borat Uretimi

6.3.1 Proses Parametrelerinin Uriin Verimi Uzerine Etkisi

Referans borik asit ve c¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin reaksiyon siresinin Uriin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.25'deki gibidir. 1-5 saat

araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 saatlik reaksiyonda elde

edildigi goriilmektedir.

~
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S

Sekil 6.25 Reaksiyon siiresinin trlin verimi Gizerine etkisi (Deney kosullari: % 0.5 asi,
H3B03:ZnCOs : [3:1], % 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin reaktan oranin Uriin verimi lizerine etkisi Sekil 6.26’daki gibidir. H3BO3:ZnCO3 orani
[2:1]-[5:1] araliginda yapilan deneyler sonucunda, optimum verimin, [4:1] reaktan

oraninda elde edildigi gortlmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin asi miktarinin Griin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.27’deki gibidir. % 0-2 asi miktari
araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, % 0.5 oraninda asi

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.26 Reaktan oraninin Uriin verimi Uzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5
asl, % 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.27 Asi miktarinin Girlin verimi lizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin modifiye ajan propilen glikol (PG) miktarinin Urin verimi Uzerine etkisi Sekil
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6.28'deki gibidir. % 0-6 PG araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin,

% 3 PG miktarinda elde edildigi gériilmektedir.
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Sekil 6.28 Modifiye ajan (PG) miktarinin Urin verimi lizerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO;s : [4:1], % 0.5 as1, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢ozlicti izopropil alkol (IPA) miktarinin Griin verimi zerine etkisi Sekil 6.29’deki
gibidir. 0-8 ml IPA araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 ml iPA

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.29 Coéziicli (iPA) miktarinin Giriin verimi tizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0;5 : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢ozicl (etanol) miktarinin Grin verimi lizerine etkisi Sekil 6.30’daki gibidir. 0-8 ml
etanol araliginda vyapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 6 ml etanol

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢Ozlcl (metanol) miktarinin Griin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.31’deki gibidir.
0-8 ml metanol araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 ml metanol

kullanildiginda elde edildigi gérilmektedir.
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Sekil 6.30 Coziict (etanol) miktarinin Giriin verimi lzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.31 Cozilici (metanol) miktarinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullart:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢éziici miktarlariyla, optimum verimin saglandigi % 3 PG
miktari kullanilarak ¢6zlcli miktarinin Grin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.32’de
gosterilmektedir. 2 ml ¢éziici miktarinda iPA’nin daha yiiksek verim sagladigi onu
sirasiyla metanol ve etanolun izledigi gorilmektedir. Ancak ¢6zicli miktarinin
artmasindan sonra en yiiksek verimin etanol ile elde edildigi, onu sirasiyla iPA ve

metanolun izledigi gorilmektedir. 2 ml ¢6zlici miktariyla diger ¢ozicu miktarlarindaki
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verim incelenecek olursa; 2 ml ¢oézlici miktarinda optimum {riin veriminin % 76.86
degeriyle iPA’da, ¢dziicli miktarinin artmasiyla optimum verimin 6 ml etanolde % 85.59
degeriyle elde edildigi gorilmektedir. Genel anlamda da en yiksek verim % 85.59
degeriyle etanolde ve en disik verim % 37 degeriyle metanolde elde edildigi

gorilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin modifiye ajan (kerosen) miktarinin, Griin verimi (zerine etkisi Sekil 6.33’deki
gibidir. % 0-6 kerosen araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, % 3

kerosen miktarinda elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.32 PG-Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢6ziicii miktarlarinin Griin verimi tizerine
etkisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.33 Modifiye ajan (kerosen) miktarinin Griin verimi lzerine etkisi (Deney
kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢dziici (IPA) miktarinin Griin verimi tzerine etkisi Sekil 6.34’deki gibidir. 0-8 ml IPA
araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 4 ml iPA kullanildiginda elde

edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.34 Coziicii (IPA) miktarinin Griin verimi Gizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 3 kerosen, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.35 Cozlicl (etanol) miktarinin Grin verimi lGzerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, % 3 kerosen, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢ozicl (etanol) miktarinin Griin verimi Gizerine etkisi Sekil 6.35’deki gibidir. 0-8 ml
etanol araliginda vyapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 6 ml etanol

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin ¢ozlcli (metanol) miktarinin Grin verimi (zerine etkisi Sekil 6.36’daki gibidir.
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0-8 ml metanol araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 ml metanol

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.

4 ™
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Sekil 6.36 Cozlicl (metanol) miktarinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.37 Kerosen-Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢dziicii miktarlarinin diriin verimi
Uzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, H3B0O3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen,
95°C, 500 rpm)

Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢éziici miktarlariyla, optimum verimin saglandigi % 3
kerosen miktari kullanilarak ¢6zlici miktarinin Grin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.37’de
gosterilmektedir. 4 ml ¢6zicl miktarindan sonra Urin veriminde belirgin bir degisiklik
oldugu ve bu degisikligin her nokta icin farkhlik gosterdigi goérilmektedir. Yani 4 ml
¢bziicii miktarinda optimum Uriin veriminin % 73.36 degeriyle iPA’da elde edildigi,
daha sonra onu sirasiyla metanol ve etanoliin izledigi gorilmustiir. 6 ml ¢6zlci

miktarinda ise optimum Urin veriminin % 85.73 degeriyle etanolde elde edildigi, sonra
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onu sirasiyla iPA ve metanoliin izledigi goriilmistiir. Son olarak 8 ml ¢éziicii miktarinda
optimum Uriin veriminin % 67.95 degeriyle iPA’da elde edildigi, sonra onu sirasiyla
etanol ve metanoliin izledigi gérilmistir. Genel anlamda da en yliksek verim % 85.73

degeriyle etanolde ve en diistik verim % 46.83 degeriyle metanolde elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin modifiye ajan oleik asit (O.A) miktarinin Griin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.38’deki
gibidir. % 0.5-6 O.A araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, % 1 O.A

miktarinda elde edildigi gortlmektedir.
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Sekil 6.38 Modifiye ajan (O.A) miktarinin Giriin verimi lizerine etkisi (Deney kosullart:
2 saat, H3B03:ZnCO; : [4:1], % 0.5 as1, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.39 Coéziicl (iPA) miktarinin Griin verimi lizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO5 : [4:1], % 0.5 as1, % 1 O.A, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin ¢6ziicl (IPA) miktarinin Giriin verimi tizerine etkisi Sekil 6.39’daki gibidir. 0-8 ml iPA
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araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 ml iPA kullanildiginda elde

edildigi goriilmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, iretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢ozicl (etanol) miktarinin Griin verimi lizerine etkisi Sekil 6.40’daki gibidir. 0-8 ml
etanol araliginda vyapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 ml etanol

kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin ¢ozlcl (metanol) miktarinin Griin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.41’deki gibidir. 0-8
ml metanol araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 2 ml metanol

kullanildiginda elde edildigi gérilmektedir.
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Sekil 6.40 Cozlicl (etanol) miktarinin Grin verimi Uzerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, % 1 O.A, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.41 Cozlici (metanol) miktarinin Griin verimi Gizerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, % 1 O.A, 95°C, 500 rpm)
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Farkli (IiPA, etanol, metanol) ¢dziicii miktarlariyla, optimum verimin saglandigi % 1 O.A
miktari kullanilarak ¢6zlici miktarinin Grin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.42’de
gosterilmektedir. 6 ml ¢b6zicli miktarinda ¢o6zicl seciminde donim noktasi kabul
edilebilir. Clinkii 6 ml ¢6ziici miktarina kadar en yiiksek iriin veriminin iPA’da ve
ondan sonra sirasiyla etanol ve metanolde elde edildigi gorilmektedir. 6 ml ¢oziici
miktarindan sonra ise en yiiksek verimin etanolde ve ondan sonra sirasiyla iPA ve
metanolde elde edildigi goriilmektedir. Genel anlamda da en yliksek verim % 88.32

degeriyle iPA’da ve en diisiik verim % 38.57 degeriyle metanolde elde edilmektedir.
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Sekil 6.42 O.A-Farkl (IPA, etanol, metanol) ¢dziicii miktarlarinin iriin verimi (izerine
etkisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 1 O.A, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.43 Sicakhigin Griin verimi tGzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5 asl,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin sicakhgin Grin verimi Gzerine etkisi, Sekil 6.43’deki gibidir. 50-120°C araliginda

yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 95°C’de elde edildigi gorilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin karistirma hizinin Grlin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.44’deki gibidir. 400-700 rpm
karistirma hizi araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 500 rpm’de

elde edildigi gortlmektedir.
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Sekil 6.44 Karistirma hizinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO; : [4:1], % 0.5 asl, % 3 PG, 6 ml etanol, 95°C)
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Sekil 6.45 Sogutma sicakliginin Grlin verimi lzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin sogutma sicakliginin, Griin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.45'deki gibidir. 10-80°C
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sogutma sicakligl araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 50°C’de

elde edildigi gortlmektedir.

6.3.2 Uretilen Hidrofobik Cinko Boratin Karakterizasyonu

Referans borik asit ve cinko karbonattan, Gretilen hidrofobik Cinko Boratin ozellikleri
0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda gergeklestirilen X-Isini analiziyle
incelenmigstir (Sekil 6.46). XRD diyagramina gore, Uretilen hidrofobik ¢inko boratin

% 100’lik pikinin yaklasik olarak 23.82° difraksiyon agisinda olustugu gorilmektedir.

1000 -

i ah 1 i v :
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Sekil 6.46 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol,
95°C, 500 rpm)

2981.98-3210.32 cm™deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
1294.87-1412.30 cm™ araligindaki ve 859.83-935.25 cm™deki bantlar tg yiizli (BOs)
borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 1251.93 cm™deki
bant B-O-H gruplarinin dizlem ici bikilme titresimlerini gostermektedir.
1063.32-1196.04 cm™ araligindaki ve 810.36 cm deki pikler dort yiizlii (BO4) borat
gruplarinin  asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini  gostermektedir.
675.42-753.16 cm ™" deki pikler tic yuzli (BOs) borat gruplarinin dizlem disi bikilme

titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.47).
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Referans borik asit ve ¢inko karbonattan dUretilen hidrofobik Cinko Boratin SEM
gorintiisi Sekil 6.48’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari,
403.89 nm-1.14 um araliginda degismektedir.

Sekil 6.47 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol,
95°C, 500 rpm)

j (b) x5000

Sekil 6.48 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
gorintisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 6 ml etanaol,
95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve g¢inko karbonattan, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin 6zellikleri

0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda gergeklestirilen X-Isini

analiziyle

incelenmistir (Sekil 6.49). XRD diyagramina gore, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin

% 100’lUk pikinin yaklasik olarak 21.78° difraksiyon agisinda olustugu gorilmektedir.
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Sekil 6.49 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin
XRD diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen,

6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

Sekil 6.50 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin
FT-IR spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asI, % 3 kerosen,

6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)
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2974.82-3204.66 cm™“deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
1645.90 cm™deki bant bilesigin kristal suyu icermesinden dolayi olan H-O-H
gruplarinin biikilme titresimlerini géstermektedir. 1291.85-1406.86 cm™ arahgindaki
ve 855.35-921.97 cm™deki bantlar tic yizlii (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme
titresimlerini gostermektedir. 1251.19 cm™deki bant B-O-H gruplarinin dizlem ici
bikilme titresimlerini gostermektedir. 1048.45-1191.42 cm™ araligindaki ve
791.29 cm ™V deki pikler dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve simetrik gerilme
titresimlerini gostermektedir. 658.89-749.56 cm™ araligindaki pikler tg¢ yuzli (BOs)

borat gruplarinin diizlem disi bikilme titresimlerini géstermektedir (Sekil 6.50).

Referans borik asit ve cinko karbonattan, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin SEM
goruntileri Sekil 6.51’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari,
903.12 nm-2.10 um araliginda degismektedir.

(a) x1000 0 (b) 2500

Sekil 6.51 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin
SEM goriintlsi (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 3 kerosen,
6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Boratin ozellikleri
0-70° araliginda degisen difraksiyon acilarinda gercgeklestirilen X-Isini analiziyle
incelenmistir (Sekil 6.52). XRD diyagramina gore, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin

% 100’luk pikinin yaklasik olarak 23.89° difraksiyon agisinda olustugu gorilmektedir.
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Sekil 6.52 Oleik asit-IPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 1 O.A, 2 ml IPA,
95°C, 500 rpm)

Sekil 6.53 Oleik asit-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 1 O.A, 2 ml IPA,
95°C, 500 rpm)

3207.99-3459.83 cm™deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
1294.31-1410.18 cm™ araligindaki ve 857.83-929.66 cm ™ deki bantlar tg yiizli (BOs)

borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 1252.11 cm™deki
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bant B-O-H gruplarinin dizlem ici bikilme titresimlerini gostermektedir. 1061.76.45-
1195.14 cm™ araligindaki ve 808.40 cm ™ deki pikler dort yuzlt (BO4) borat gruplarinin
asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 660.71-751.70 cm™
arahigindaki pikler Gg¢ yuzli (BO3) borat gruplarinin diizlem disi bikiilme titresimlerini

gostermektedir (Sekil 6.53).

Referans borik asit ve cinko karbonattan, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin SEM
gorintileri Sekil 6.54’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari,

618.47 nm-1.78 um araliginda degismektedir.

Sekil 6.54 Oleik asit-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
goriintlisti (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 1 O.A, 2 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

6.3.3 Uretilen Hidrofobik Cinko Borat i¢in Kimyasal Analiz Sonuglari

Referans borik asit kullanilarak gerceklestirilen deneylerin kosullari ve Uretilen Cinko
Borat numunelerinin  B,03-ZnO-H,O miktarlari sirasiyla Cizelge 6.4 ve 6.5'de

gosterilmektedir.

Referans Cinko Boratin Cizelge 6.1’deki B,0s-Zn0O-H,0 degerleri ile Cizelge 6.4’deki

deney kosullarina gore Uretilen hidrofobik Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0-H,0
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degerleri karsilastirildiginda 1 no’lu deney sonucunun, reaksiyonlarda kullanilan

referans Cinko Boratin yapisina daha benzer oldugu goriilmektedir.

Cizelge 6.4 Referans borik asit kullanilarak gerceklestirilen deneylerin kosullari

Deney No Deney Kosullari

1 H3BOs3: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol, 25 ml su,
500 rpm, 95°C

2 H3BOs3: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, % 3 kerosen, 6 ml etanol, 25 ml su,
500 rpm, 95°C

3 H3BOs: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asl, % 1 O.A, 2 ml iPA, 25 ml su,
500 rpm, 95°C

Cizelge 6.5 Referans borik asit kullanilarak tretilen hidrofobik Cinko Borat
numunelerinin B,03-Zn0O-H,0 miktarlari

Deney No B,03 (%) Zn0 (%) H,0 (%) Formil
1 47.25 34.71 18.04 27n0.3B,03.4.4H,0
2 47.38 26.97 25.65 1.5Zn0.3B;05.6.3H,0
3 44.37 33.58 22.05 1.9Zn0.3B,03.5.8H,0

6.3.4 Uretilen Cinko Borat i¢in Hidrofobisite Test Sonuglari

Referans borik asit ve ginko karbonattan, tretilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin
yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.55’deki gibidir. Hidrofilik Cinko Boratin, yapilan

hidrofobisite testi sonucunda, temas agi degerinin 19.21° oldugu gézlenmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkli modifiye ajan (PG) miktarlarindan elde edilen Grinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.56’daki gibidir.

99




T_-_‘-

Sekil 6.55 Hidrofilik Cinko Boratin temas aci degeri ve goriintiisti (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, 95°C, 500 rpm)

Farkli modifiye ajan (PG) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 36.16° degeriyle, % 5 PG kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi
ise 15.81° degeriyle, % 3 PG kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin farkli ¢cdziicli (iPA) miktari kullanilarak elde edilen Uriinlerin temas agi test sonuclari

Sekil 6.57'deki gibidir.

Sekil 6.56 Farkli miktarlarda modifiye ajan (PG) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas acl degerleri ve goriintileria-) % 1, b-) % 3, c-) % 5 (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO3:ZnCOs3 : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.57 Farkli miktarlarda ¢oziicii (iPA) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin temas
aci degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Farkli ¢éziicti (IPA) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas agisi
26.96° degeriyle, 8 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi ise

15.81° degeriyle, 2 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir.

SR TIIL

Sekil 6.58 Farkh miktarlarda ¢6zici (etanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve gorlintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkh ¢ozlici (etanol) miktar kullanilarak elde edilen Grtinlerin hidrofobisite test

sonugclari Sekil 6.58’deki gibidir.

Farkli ¢6zlicli (etanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 38.01° degeriyle, 8 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 14.83° degeriyle, 2 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkh ¢6ziici (metanol) miktari kullanilarak elde edilen Griinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.59’daki gibidir.
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Sekil 6.59 Farklh miktarlarda ¢6ziicii (metanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve goriintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢6zicl (metanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 28.33° degeriyle, 8 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 11.59° degeriyle, 2 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkli modifiye ajan (kerosen) miktarlarindan elde edilen Urinlerin hidrofobisite

test sonuglari Sekil 6.60’daki gibidir.
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Farkh modifiye ajan (kerosen) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum
temas acisi 15.46° degeriyle, % 5 kerosen kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum

temas acisiise 11.16° degeriyle, % 1 kerosen kullanildiginda elde edilmektedir.

Sekil 6.60 Farkli miktarlarda modifiye ajan (kerosen) kullanilarak elde edilen Cinko
Boratin temas aci degerleri ve gorintiileri a-) % 1, b-) % 3, c-) % 5 (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO;s : [4:1], % 0.5 as1, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Sekil 6.61 Farkli miktarlarda ¢éziicii (iPA) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin temas
aci degerleri ve goruntdleri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen, 95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkh ¢oziici (iPA) miktar kullanilarak elde edilen Uriinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.61’deki gibidir.

Farkli ¢éziicti (IPA) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas agisi
22.17° degeriyle, 8 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi ise

13.06° degeriyle, 2 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkh ¢oziict (etanol) miktari kullanilarak elde edilen Urinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.62’deki gibidir.

Sekil 6.62 Farkl miktarlarda ¢6ziict (etanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve goriintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢ozlici (etanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 28.82° degeriyle, 8 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisiise 12.27° degeriyle, 2 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkh ¢oziici (metanol) miktari kullanilarak elde edilen Grinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.63’deki gibidir.
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Sekil 6.63 Farkli miktarlarda ¢6ziicii (metanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas ac¢i degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO; : [4:1], % 0.5 as1, % 3 kerosen, 95°C, 500 rpm)

Farkli ¢oziicli (metanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 17.1° degeriyle, 2 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 12.49° degeriyle, 8 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Sekil 6.64 Farkl miktarlarda modifiye ajan (O.A) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas acl degerleri ve goriintileria-) % 1, b-) % 3, c-) % 5 (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO;3 : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkli modifiye ajan (O.A) miktarlarindan elde edilen Grlinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.64’deki gibidir.

Farkli modifiye ajan (O.A) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum
temas acisi 110.23° degeriyle, % 3 O.A kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum
temas acisi ise 96.46° degeriyle, % 5 O.A kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkli ¢oziici (IPA) miktari kullanilarak elde edilen riinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.65’deki gibidir.

84,600 80.20°

Sekil 6.65 Farkli miktarlarda ¢oziicii (iPA) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin temas
aci degerleri ve goruntdleri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnC05 : [4:1], % 0.5 as1, % 1 O.A, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢dziichi (iPA) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas agisi
103.19° degeriyle, 2 ml IPA kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi ise
80.29° degeriyle, 8 ml IPA kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farklh ¢oziict (etanol) miktari kullanilarak elde edilen Grinlerin hidrofobisite test

sonuglari Sekil 6.66’daki gibidir.

106



Farkh ¢ozlcl (etanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 114.18° degeriyle, 8 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 84.69° degeriyle, 0 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir.

84 69° 99,940 114,18°

Sekil 6.66 Farkli miktarlarda ¢oziici (etanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas ac¢i degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO03:ZnCO;5 : [4:1], % 0.5 asi, % 1 O.A, 95°C, 500 rpm)

84 69° 79,810

Sekil 6.67 Farklh miktarlarda ¢6ziicii (metanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve goriintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 1 0.A, 95°C, 500 rpm)
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Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin farkl ¢6zicli (metanol) miktari kullanilarak elde edilen Griinlerin hidrofobisite test

sonugclari Sekil 6.67’deki gibidir.

Farkli ¢ozicl (metanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 118.17° degeriyle, 8 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum

temas acisi ise 79.81° degeriyle, 2 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Referans borik asit ve cinko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.68’deki gibidir.

-_v_—_-

Sekil 6.68 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko
Boratin temas agi degeri ve gorlintlisi (Deney kosullari: 2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1],
% 0.5 asl, % 3 PG, 6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas a¢i degerinin 21.66°

oldugu gozlenmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.69’daki gibidir. Hidrofobik Cinko Boratin

yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas agi degerinin 17.95° oldugu goézlenmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu

icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.70’deki gibidir.
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Sekil 6.69 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko
Boratin temas a¢i degeri ve goriintlisii (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1],
% 0.5 asl, % 3 kerosen, 6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

Sekil 6.70 O.A-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko Boratin
temas acl degeri ve goriintisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl,
% 1 0.A,2 mliPA, 95°C, 500 rpm)

Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas acgi degerinin

103.19° oldugu gozlenmektedir.
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6.4 Isiticth Manyetik Kanistirici Kullanarak Boraks Dekahidrat ve Cinko Karbonat ile
Hidrofilik Cinko Borat Uretimi

6.4.1 Proses Parametrelerinin Uriin Verimi Uzerine Etkisi

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin reaksiyon siresinin {rlin verimi Uzerine etkisi
Sekil 6.71’deki gibidir. 1-5 saat araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum

verimin, 2 saatlik reaksiyonda elde edildigi gorilmektedir.

e R
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70 | 86,77 6509 64,64 64,07
S 60 < % <
E 50 4
2 40 -
30 A 38,58
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0 1 2 3 4 5 &
Reaksiyon siresi (saat)
v

Sekil 6.71 Reaksiyon siresinin Griin verimi lizerine etkisi (Deney kosullari: % 0.5 asl,
95°C, H3B03:ZnCOs : [3:1], 500 rpm)
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Sekil 6.72 Reaktan oraninin Uriin verimi izerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5
asl, 95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve c¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu icin reaktan oraninin irlin verimi izerine etkisi Sekil
6.72’deki gibidir. [2:1]-[5:1] reaktan orani araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, [3:1] reaktan oraninda elde edildigi gortlmektedir.

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin agi miktarinin Grin verimi Gzerine etkisi Sekil
6.73’deki gibidir. % 0-1.5 araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, % 1

oraninda asi kullanildiginda elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.73 Asi miktarinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0Os : [3:1], 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.74 Sicakhgin Girlin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 1 asl,
H3BO3:ZnCOs : [3:1], 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin sicakhigin Griin verimi Gizerine etkisi Sekil 6.74’deki
gibidir. 50-120°C araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin, 95°C

sicaklikta elde edildigi gorilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve karbonat kullanilarak elde edilen hidrofilik
Cinko Borat reaksiyonu igin karigtirma hizinin irlin verimi Gizerine etkisi Sekil 6.75’deki
gibidir. 400-700 rpm karistirma hizi araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum

verimin, 500 rpm’de elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.75 Karistirma hizinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO3:ZnCO0s : [3:1], % 1 as1, 95°C)
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Sekil 6.76 Sogutma sicakliginin Grlin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [3:1], % 1 asi, 95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin sogutma sicakliginin Grin verimi Uzerine etkisi
Sekil 6.76’daki gibidir. 10-80°C sogutma sicakligi araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, 50°C’de elde edildigi gorilmektedir.

6.4.2 Uretilen Hidrofilik Cinko Boratin Karakterizasyonu

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve c¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Boratin o6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda
gercgeklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.77). XRD diyagramina gore,
uretilen hidrofilik Cinko Boratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 30.79° difraksiyon

acisinda olustugu gorilmektedir.
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Sekil 6.77 Boraks dekahidrattan tretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde
edilen hidrofilik Cinko Boratin XRD diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, 95°C, 500 rpm,
H3BO3: ZnCO3 : [3:1], % 1 as1,)

2951.73-3049.55 cm ™ deki bantlar O-H gerilme titresimlerini géstermektedir. 2580.98
cm™deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1298.77-
1407.76 cm™ araligindaki ve 859.10-933.34 cm “deki bantlar ti¢ yuzli (BOs) borat
gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini goéstermektedir. 1252.98 cm™deki bant

B-O-H gruplarinin diizlem igi blkilme titresimlerini gostermektedir. 1062.41-1174.06
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cm™ araligindaki ve 831.56 cm Vdeki pikler dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik
ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 709.60-754.10 cm™deki pikler tic
yuzli (BOs3) borat gruplarinin dizlem disi biikilme titresimlerini gostermektedir

(Sekil 6.78).

Sekil 6.78 Boraks dekahidrattan tretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde
edilen hidrofilik Cinko Boratin FT-IR spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, 95°C, % 1 asl,
500 rpm, H3BOs: ZnCOs : [3:1])

”
s

}—(:: pm { L g : " al‘b) 12000

Sekil 6.79 Boraks dekahidrattan tretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde
edilen hidrofilik Cinko Boratin SEM goriintisi (Deney kosullari: 2 saat, 500 rpm, 95°C,
H3BO3: ZnCO3 : [3:1], % 1 asi)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Boratin SEM gériintiisii Sekil 6.79’daki gibidir. Uretilen Cinko Boratin

partikdl boyutlari, 628.61 nm-1.17 um aralginda degismektedir.

6.4.3 Uretilen Hidrofilik Ginko Borat i¢in Kimyasal Analiz Sonuglar

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit kullanilarak gergeklestirilen deneylerin
kosullar1 ve uretilen hidrofilik Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0O-H,0 miktarlari

sirasiyla Cizelge 6.6 ve 6.7'de gosterilmektedir.

Cizelge 6.6 Boraks dekahitrattan tretilen borik asit kullanilarak gerceklestirilen
deneylerin kosullari

Deney No Deney Kosullar

1 H3BOs: ZnCOs : [3:1], 2 saat, % 1 asi, 25 ml su, 500 rpm, 95 °C

Cizelge 6.7 Boraks dekahidrattan uretilen borik asit kullanilarak tretilen hidrofilik Cinko
Borat numunelerinin B,03-Zn0O-H,0 miktarlari

Deney No B,03 (%) Zn0 (%) H,0 (%) Formil

1 37.90 40.17 21.93 2.7Zn0.3B,03.6.7H,0

6.5 Isiticih Manyetik Karistirici Kullanarak Boraks Dekahidrat ve Cinko Karbonat ile
Hidrofobik Cinko Borat Uretimi

6.5.1 Proses Parametrelerinin Uriin Verimi Uzerine Etkisi

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin reaksiyon siiresinin Urlin verimi Uzerine etKkisi
Sekil 6.80’deki gibidir. 1-5 saat araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum

verimin, 2 saatlik reaksiyonda elde edildigi gorilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen

hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin reaktan oraninin riin verimi Gzerine etkisi Sekil
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6.81'deki gibidir. [2:1]-[5:1] reaktan orani araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, [4:1] reaktan oraninda elde edildigi gérilmektedir.
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Sekil 6.80 Reaksiyon siresinin Uriin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: % 1 asi,
% 3 PG, H3B03:ZnCO;s : [3:1], 2 mliPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.81 Reaktan oraninin Uriin verimi izerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 1 asl,
% 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin asi miktarinin Grin verimi lzerine etkisi Sekil
6.82’deki gibidir. % 0-1.5 asi miktari araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum

verimin, % 0.5 oraninda asi kullanildiginda elde edildigi goriilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen

hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin sicakhgin Griin verimi Uzerine etkisi Sekil
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6.83’deki gibidir. 50-120°C araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum verimin,

95°C’de elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.82 Asi miktarinin Griin verimi UGzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO;3 : [4:1], % 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin karistirma hizinin Griin verimi (izerine etkisi Sekil
6.84’deki gibidir. 400-700 rpm karistirma hizi araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, 500 rpm’de elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.83 Sicakhigin Grlin verimi tGzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5 asl,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 3 PG, 2 ml iPA, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu i¢in sogutma sicakliginin Grin verimi lGzerine etkisi
Sekil 6.85’deki gibidir. 10-80°C sogutma sicakligi araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, 50°C’de elde edildigi gérilmektedir.
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Sekil 6.84 Karigtirma hizinin Grlin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,

H3B03:ZnC0s: [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA, 95°C)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin modifiye ajanin (PG) (riin verimi izerine etkisi

Sekil 6.86’daki gibidir. % 1-6 PG araliginda yapilan deneyler sonucunda optimum

verimin, % 3 PG miktarinda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.85 Sogutma sicakliginin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,

H3B03:ZnCOs; : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢éziici (iPA) miktarinin Griin verimi Uzerine

etkisi Sekil 6.87’deki gibidir. 0-8 ml iPA miktari araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, 2 ml iPA kullanildiginda elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.86 Modifiye ajanin (PG) Uriin verimi Uzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO;3 : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.87 Coziicl (iPA) miktarinin Giriin verimi tizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢ozlcl (etanol) miktarinin Griin verimi tzerine
etkisi Sekil 6.88’deki gibidir. 0-8 ml etanol miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, 2 ml etanol kullanildiginda elde edildigi gériilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin ¢oziicii (metanol) miktarinin Girlin verimi tGzerine
etkisi Sekil 6.89’daki gibidir. 0-8 ml metanol miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, 2 ml metanol kullanildiginda elde edildigi gérilmektedir.
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Sekil 6.88 Cozlicl (etanol) miktarinin Grln verimi tGzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.89 Coziicl (metanol) miktarinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢éziicii miktarlariyla, optimum verimin saglandigi % 3 PG
miktari kullanilarak ¢6zlct miktarinin Grin verimi (zerine etkisi Sekil 6.90’da
gosterilmektedir. 2 ml ¢éziici miktarinda iPA’nin daha yiiksek verim sagladigi onu
sirasiyla etanol ve metanolun izledigi gorilmektedir. Ancak ¢6zici miktarinin
artmasindan sonra en yiiksek verimin etanol ile elde edildigi, onu sirasiyla iPA ve
metanolun izledigi goriulmektedir. Genel anlamda da en yilksek verim % 71.45
degeriyle iPA’da ve en disiik verim % 36.07 degeriyle metanolde elde edildigi

gorilmektedir.
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Sekil 6.90 PG-Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢dziicii miktarlarinin Giriin verimi tizerine
etkisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin modifiye ajanin (kerosen) (riin verimi Gzerine
etkisi Sekil 6.91’deki gibidir. % 1-6 kerosen miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, % 2 kerosen miktarinda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.91 Modifiye ajanin (kerosen) trlin verimi lzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,

H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢éziicii (iPA) miktarinin Griin verimi zerine

etkisi Sekil 6.92'deki gibidir. 0-8 ml iPA miktari araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, 4 ml iPA kullanildiginda elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.92 Coéziicl (iPA) miktarinin Giriin verimi tizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO; : [4:1], % 0.5 as1, % 2 kerosen, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.93 Coziicl (etanol) miktarinin Grin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢ozlcl (etanol) miktarinin irin verimi Uzerine
etkisi Sekil 6.93’deki gibidir. 0-8 ml etanol miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, 2 ml etanol kullanildiginda elde edildigi gériilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin ¢oziicii (metanol) miktarinin Griin verimi tizerine
etkisi Sekil 6.94’deki gibidir. 0-8 ml metanol miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, 2 ml metanol kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.94 Cozlicl (metanol) miktarinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.95 Kerosen-Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢ziicii miktarlarinin Griin verimi
Uzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat, H3B0O3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen,
95°C, 500 rpm)

Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢éziici miktarlariyla, optimum verimin saglandigi % 2
kerosen miktari kullanilarak ¢6zlici miktarinin Grin verimi Uzerine etkisi Sekil 6.95’de
gosterilmektedir. 2 ml ¢6zlcl miktarinda etanoliin daha yiksek verim sagladigl onu
sirasiyla IPA ve metanoliin izledigi gériilmektedir. Ancak ¢dziicii miktarinin artmasindan
sonra en yiiksek verimin iPA ile elde edildigi, onu sirasiyla etanol ve metanolun izledigi
gorilmektedir. Genel anlamda da en yiiksek verim % 73.45 degeriyle iPA’da ve en

disuk verim % 35.87 degeriyle metanolde elde edildigi gorilmektedir.
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu i¢in modifiye ajanin (O.A) lriin verimi Gzerine etkisi
Sekil 6.96’daki gibidir. % 1-6 O.A miktari araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, % 2 O.A miktarinda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.96 Modifiye ajanin (O.A) Uriin verimi Uzerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO;3 : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢oziicii (iPA) miktarinin riin verimi lzerine
etkisi Sekil 6.97’deki gibidir. 0-8 ml iPA miktari araliginda yapilan deneyler sonucunda

optimum verimin, 4 ml iPA kullanildiginda elde edildigi goriilmektedir.
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Sekil 6.97 Coziicl (iPA) miktarinin Giriin verimi tizerine etkisi (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 2 O.A, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢ozlcl (etanol) miktarinin Griin verimi lzerine
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etkisi Sekil 6.98’deki gibidir. 0-8 ml etanol miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, 2 ml etanol kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.98 Coziicu (etanol) miktarinin Griin verimi Gizerine etkisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 O.A, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin ¢oziici (metanol) miktarinin Griin verimi Gizerine
etkisi Sekil 6.99'daki gibidir. 0-8 ml metanol miktari araliginda yapilan deneyler

sonucunda optimum verimin, 4 ml metanol kullanildiginda elde edildigi gorilmektedir.
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Sekil 6.99 Coziici (metanol) miktarinin Griin verimi Gzerine etkisi (Deney kosullart:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, % 2 O.A, 95°C, 500 rpm)

Farkli (IiPA, etanol, metanol) ¢dziicii miktarlariyla, optimum verimin saglandigi % 2 O.A
miktari kullanilarak ¢6zici miktarinin Grin verimi (zerine etkisi Sekil 6.100’de

gosterilmektedir. 6 ml ¢oziicli miktari ¢6zlicl se¢ciminde dénim noktasi kabul edilebilir.
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Ciinkii 6 ml ¢dziicti miktarinda kadar en yiiksek {iriin veriminin iPA’da ve ondan sonra
siraslyla metanol ve etanolde elde edildigi goriilmektedir. 6 ml ¢6zlici miktarindan
sonra ise en yiiksek verimin etanolde ve ondan sonra sirasiyla IPA ve metanolde elde
edildigi gériilmektedir. Genel anlamda da en yiiksek verim % 75.89 degeriyle iPA’da ve

en disik verim % 38.05 degeriyle metanolde elde edilmektedir.

e I
100
80
£ 60 -
E =
5 40 A
>
20
O T T T T
0 2 4 6 8 10
Cdzici (ml)
‘ —e—iPA —8— Etanol Metanol‘
. J

Sekil 6.100 O.A-Farkli (iPA, etanol, metanol) ¢éziicii miktarlarinin Griin verimi tizerine
etkisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 2 O.A, 95°C, 500 rpm)

6.5.2 Uretilen Hidrofobik Cinko Boratin Karakterizasyonu

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin o6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda
gerceklestirilen X-lsini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.101). XRD diyagramina gore,
uretilen hidrofobik Cinko Boratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 28.35° difraksiyon

acisinda olustugu gorulmektedir.

2951.26-3690.27 cm™ araligindaki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
2573.71 cm™deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini géstermektedir.
1312.35 ve 1363.26 cm™deki bantlar ile 868.30-979.05 cm™ araligindaki bantlar (¢
yuzli (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini gdstermektedir.
1014.88-1177.95 ve 747.61-830.88 cm™ araliklarindaki pikler dort yizlii (BO4) borat
gruplarinin  asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini  gdstermektedir.
709.47 cm™deki bant ¢ yuzli (BOs) borat gruplarinin duzlem disi bukilme

titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.102).
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Sekil 6.101 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

Sekil 6.102 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs3: ZnCOs3 : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin SEM goriintiileri Sekil 6.103’deki gibidir. Uretilen Cinko

Boratin partikil boyutlari, 450.0 nm-1.08 um araliginda degismektedir.
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Sekil 6.103 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
goriintlisti (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA,
95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.104 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml
iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin o6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda

gerceklestirilen X-lsini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.104). XRD diyagramina gore,
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uretilen hidrofobik Cinko Boratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 29.84° difraksiyon

acisinda olustugu gorutlmektedir.

2952.40-3444.25 cm™ araligindaki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
1301.62 ve 1362.96 cm“deki bantlar ile 868.46-977.77 cm™ araligindaki bantlar (g
ylzli (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 1061.88
ile 1176.00 cm™deki ve 786.36 ile 829.67 cm™deki pikler dort yizlii (BO4) borat
gruplarinin  asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini  gdstermektedir.
748.02 cm™deki bant ¢ yuzli (BOs) borat gruplarinin duzlem disi bukilme

titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.105).

Sekil 6.105 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen, 4 ml
iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin SEM gériintiileri Sekil 6.106’daki gibidir. Uretilen Cinko

Boratin partikil boyutlari, 375.0 nm-12.63 um araliginda degismektedir.
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Sekil 6.106 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
gorintisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen, 4 ml
iPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.107 O.A-IPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, HsBOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 O.A, 4 mliPA,
95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin 6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda
gergeklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.107). XRD diyagramina gore,
uretilen hidrofobik Cinko Boratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 28.84° difraksiyon

acisinda olustugu gorilmektedir.

Sekil 6.108 O.A-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCO3 : [4:1], % 0.5 asi, % 2 O.A, 4 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

2926.04-3456.29 cm™ araligindaki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
2508.69 cm™deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini géstermektedir.
1290.39-1403.24 cm™ araligindaki bantlar ile 853.71-934.77 cm ™" dedki bantlar t¢ yizlii
(BO3) borat gruplarinin  asimetrik  gerilme titresimlerini  gostermektedir.
1251.17 cm™deki bant B-O-H gruplarinin duzlem ici bukilme titresimlerini
gostermektedir. 1059.37-1186.89 cm™ araligindaki ve 790.79-853.71 cm™deki pikler
dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini
gostermektedir. 748.0 cm™deki bant Ug¢ yuzli (BOs) borat gruplarinin dizlem disi

bikilme titresimlerini gdstermektedir (Sekil 6.108).

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin SEM gériintiileri Sekil 6.109’daki gibidir. Uretilen Cinko
Boratin partikil boyutlari, 645.17 nm-2.55 um araliginda degismektedir.
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Sekil 6.109 O.A-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
goriintiisii (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, % 2 O.A, 4 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

6.5.3 Uretilen Hidrofobik Cinko Borat i¢in Kimyasal Analiz Sonuglari

Boraks dekahidrattan {Uretilen borik asit kullanilarak gerceklestirilen deneylerin

kosullar1 ve Uretilen Cinko Borat numunelerinin B,03-ZnO-H,0 miktarlari sirasiyla

Cizelge 6.8 ve 6.9’da gosterilmektedir.

Cizelge 6.8 Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit kullanilarak gergeklestirilen
deneylerin kosullari

Deney No Deney Kosullan

1 H3BO3: ZnCO; [4:1], 2 saat, % 0.5 asl, % 3 PG, 2 ml iPA, 25 mlsu,
500 rpm, 95 °C

2 H3BO3: ZnCO; [4:1], 2 saat, % 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml IPA,
25 ml su, 500 rpm, 95 °C

3 H3BO3: ZnCO; [4:1], 2 saat, % 0.5 asl, % 2 O.A, 4 ml iPA, 25 ml su,
500 rpm, 95 °C
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Cizelge 6.9 Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit kullanilarak Gretilen hidrofobik
Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0-H,0 miktarlari

Deney No B,0s (%) ZnO (%) H,0 (%) Formiil
1 44.41 45.88 9.71 2.7Z2n0.3B,03.2.5H,0
2 35.03 41.90 23.07 3Zn0.3B,03.7.6H,0
3 43.46 32.15 24.39 1.972n0.3B,05.6.5H,0

Referans Cinko Boratin Cizelge 6.1’deki B,0s-Zn0O-H,0 degerleri ile Cizelge 6.8’deki
deney kosullarina gore Uretilen hidrofobik Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0-H,0

degerleri karsilastirildiginda 1 no’lu deney sonucunun, reaksiyonlarda kullanilan

referans Cinko Boratin yapisina daha benzer oldugu gorilmektedir.

6.5.4 Uretilen Cinko Borat i¢in Hidrofobisite Test Sonuglari

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen

hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.110’daki

gibidir.

Sekil 6.110 Hidrofilik Cinko Boratin temas a¢i degeri ve gorintisi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [3:1], % 1 as1, 95°C, 500 rpm)
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Hidrofilik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas aci degerinin 12.01°

oldugu gozlenmektedir.

Sekil 6.111 Farkli miktarlarda modifiye ajan (PG) kullanilarak elde edilen Cinko
Boratin temas aci degerleri ve gorintiileri a-) % 1, b-) % 3, c-) % 5 (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO; orani [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

'-_'_-_-_'_—_.I'-T-_-

Sekil 6.112 Farkl miktarlarda ¢éziicii (IPA) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve goriintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin farkli modifiye ajan (PG) miktarlarindan elde

edilen Uritnlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.111 gibidir.

Farkli modifiye ajan (PG) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 28.12° degeriyle, % 3 PG kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agcisi
ise 5.26° degeriyle, % 1 PG kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve c¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkli ¢éziici (IPA) miktar kullanilarak elde

edilen Grinlerin hidrofobisite test sonuclari Sekil 6.112'deki gibidir.

'-_'_-_-'-_'_-_-'-_'_-_-

Sekil 6.113 Farkli miktarlarda ¢o6ziict (etanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve goriintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0;5 : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢dziichi (iPA) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas agisi
28.12° degeriyle, 2 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi ise

24.97° degeriyle, 8 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin farkli ¢ozlici (etanol) miktari kullanilarak elde

edilen Urtnlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.113’deki gibidir.
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Farkh ¢ozlcl (etanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 32.86° degeriyle, 8 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 26.15° degeriyle, 0 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve c¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin farkli ¢dziici (metanol) miktari kullanilarak elde

edilen Urinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.114’deki gibidir.

'-_'_-_-'-_'_-_--_'—-_-

Sekil 6.114 Farkh miktarlarda ¢oziici (metanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 as1, % 3 PG, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢ozicl (metanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 32.58° degeriyle, 8 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 20.54° degeriyle, 2 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkli modifiye ajan (kerosen) miktarlarindan

elde edilen urinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.115’deki gibidir.

Farkh modifiye ajan (kerosen) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum
temas agisi 39.39° degeriyle, % 3 kerosen kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum

temas agisi 31.00° degeriyle, % 1 kerosen kullanildiginda elde edilmektedir.
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Sekil 6.115 Farkh miktarlarda modifiye ajan (kerosen) kullanilarak elde edilen Cinko
Boratin temas aci degerleri ve gorintiileri a-) % 1, b-) % 3, c-) % 5 (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO;5 : [4:1], % 0.5 as1, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkli ¢éziicii (iPA) miktari kullanilarak elde

edilen Grinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.116’daki gibidir.

'-_'_-_-'-_'_-_-'-_'_-_-

24.83°

Sekil 6.116 Farkl miktarlarda ¢éziicti (IiPA) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin temas
aci degerleri ve goruntdleri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen, 95°C, 500 rpm)
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Farkh ¢dziict (iPA) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas agisi
27.38° degeriyle, 2 ml IPA kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi ise

17.64° degeriyle, 8 ml IPA kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve c¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin farkli ¢ézlict (etanol) miktari kullanilarak elde

edilen Urinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.117’deki gibidir.

24,83° 18,88° 18,48°

Sekil 6.117 Farkl miktarlarda ¢ozici (etanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas ac¢i degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0s : [4:1], % 0.5 as1, % 2 kerosen, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢ozlici (etanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 24.83° degeriyle, 0 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 18.88° degeriyle, 2 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkl ¢ézticii (metanol) miktari kullanilarak elde

edilen Urtnlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.118'deki gibidir.

Farkh ¢ozicl (metanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 34.11° degeriyle, 8 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisi ise 4.48° degeriyle, 2 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir.
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24,830 4,48°

Sekil 6.118 Farkl miktarlarda ¢oziici (metanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO; : [4:1], % 0.5 as1, % 2 kerosen, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkli modifiye ajan (O.A) miktarlarindan elde

edilen Urinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.119'daki gibidir.

'-—v—-—-'-—'———-'-—'—-—-

103,09° 80,04°

Sekil 6.119 Farkli miktarlarda modifiye ajan (O.A) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas acl degerleri ve goriintileria-) % 1, b-) % 3, c-) % 5 (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs3 : [4:1], % 0.5 asi, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Farkh modifiye ajan (O.A) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum
temas acisi 103.09° degeriyle, % 1 O.A kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum
temas acisi ise 80.04° degeriyle, % 5 O.A kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve c¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkli ¢éziicii (iPA) miktari kullanilarak elde

edilen Urinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.120’deki gibidir.

'-_'_-_-I'-_'_—_-'-_'_—_-

103,46°

Sekil 6.120 Farkh miktarlarda ¢éziicii (iPA) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin temas
aci degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCO0;5 : [4:1], % 0.5 as1, % 2 O.A, 95°C, 500 rpm)

Farkh ¢dziichi (iPA) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas agisi
126.29° degeriyle, 2 ml IPA kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas agisi ise
103.46° degeriyle, 8 ml iPA kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu igin farkli ¢éziici (etanol) miktari kullanilarak elde

edilen Urinlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.121'deki gibidir.

Farkh ¢ozlcl (etanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 110.21° degeriyle, 0 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum temas

acisl ise 93.88° degeriyle, 2 ml etanol kullanildiginda elde edilmektedir.
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Sekil 6.121 Farkli miktarlarda ¢oziici (etanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve gorintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 2 O.A, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin farkl ¢ozicli (metanol) miktari kullanilarak elde

edilen Grtnlerin hidrofobisite test sonuglari Sekil 6.122’deki gibidir.

'-_'_-_-l'-_'_-_-'-_'_-_-

Sekil 6.122 Farkli miktarlarda ¢6ziici (metanol) kullanilarak elde edilen Cinko Boratin
temas aci degerleri ve goriintileri a-) 0 ml, b-) 2 ml, c-) 8 ml (Deney kosullari: 2 saat,
H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asI, % 2 0.A, 95°C, 500 rpm)
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Farkh ¢ozicl (metanol) miktarlarinda yapilan reaksiyonlar sonucunda optimum temas
acisi 110.21° degeriyle, 0 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir. Minimum

temas acisi ise 82.55° degeriyle, 2 ml metanol kullanildiginda elde edilmektedir.

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil
6.123’deki gibidir. Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas

acgl degerinin 28.12° oldugu gozlenmektedir.

'-_'_—_-

Sekil 6.123 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edieln hidrofobik Cinko Boratin
temas acl degeri ve goriintlsi (Deney kosullari: 2 saat, H3B0O3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 as|,
% 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ginko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil
6.124’deki gibidir. Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas

acl degerinin 42.17° oldugu gozlenmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil
6.125’deki gibidir. Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas

acl degerinin 103.68° oldugu gézlenmektedir.
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Sekil 6.124 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko
Boratin temas a¢i degeri ve goriintlisii (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1],
% 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Sekil 6.125 O.A-IPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko
Boratin temas aci degeri ve gorlintlisii (Deney kosullari: 2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1],
% 0.5 asl, % 2 O.A, 4 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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6.6 Mekanik Karistirmali Cam Reaktor Kullanilarak Ginko Borat Uretimi

6.6.1 Optimum Kosullar igin Hidrofilik Cinko Borat Uretimi

Referans borik asit ve Cinko Borattan, (Optimum kosullarda: 2 saat, % 0.5 asi
H3B03:ZnCO; : [4:1], 95 °C, 500 rpm) hidrofilik Cinko Boratin (retildigi reaksiyon icin

verim % 94.68 oldugu gorilmustir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve Cinko Borattan, (Optimum kosullarda:
2 saat, H3B03:ZnCOs : [3:1], % 1 as1, 95 °C, 500 rpm) hidrofilik Cinko Boratin Uretildigi

reaksiyon icin verim % 89.64 oldugu gorulmuastir.

6.6.1.1 Uretilen Hidrofilik Cinko Boratin Karakterizasyonu

Referans borik asit ve cinko karbonattan, retilen hidrofilik Cinko Boratin ozellikleri
0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda gerceklestirilen X-Isini analiziyle
incelenmistir (Sekil 6.126). XRD diyagramina gore, Uretilen hidrofilik Cinko Boratin

% 100’k pikinin yaklasik olarak 18.20° difraksiyon acgisinda olustugu gortulmektedir.
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Sekil 6.126 Referans borik asit ve ¢inko karbonattan tretilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, 95°C, 500 rpm)

2951.18-3038.88 cm™’deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 2507.69

cm™deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1293.10-
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1409.54 cm™ araligindaki ve 858.24-923.89 cm “deki bantlar ¢ yuzli (BOs) borat
gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 1251.48 cm™deki bant
B-O-H gruplarinin dizlem igi bikilme titresimlerini gdstermektedir. 1062.20-1172.27
cm™ arahigindaki ve 793.17 cm YV deki pikler dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik
ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 709.55-750.54 cm™deki pikler tic
yuzli (BOs3) borat gruplarinin dizlem disi bikilme titresimlerini gostermektedir

(Sekil 6.127).

Sekil 6.127 Referans borik asit ve ¢inko karbonattan uretilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan Uretilen hidrofilik Cinko Boratin SEM
gorintileri Sekil 6.128’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari, 477.30-

938.25 nm araliginda degismektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Boratin ozellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.129). XRD diyagramina gore,
uretilen hidrofilik Cinko Boratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 20.64° difraksiyon

acisinda olustugu gorilmektedir.
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Sekil 6.128 Referans borik asit ve cinko karbonattan Uretilen Cinko Boratin SEM
gorintisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 as1, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.129 Boraks dekahidrattan lretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde
edilen Cinko Boratin XRD diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [3:1], % 1
asl, 95°C, 500 rpm)

2952.43-3451.94 cm™ araligindaki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir.
2572.96 cm™“deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini géstermektedir.

1297.17-1363.42 cm™deki ve 921.84-969.76 cm “deki bantlar tg¢ yuzli (BOs) borat
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gruplarinin asimetrik gerilme titresimlerini géstermektedir. 1251.61 cm™deki bant
B-O-H gruplarinin diizlem ici blkilme titresimlerini gostermektedir. 1061.79-1178.40
ecm™ araliklarindaki ve 830.71 cm™deki pikler dort yizli (BOs) borat gruplarinin
asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 691.15-749.20 cm “deki

pikler U¢ yazli (BOs) borat gruplarinin dizlem disi bukilme titresimlerini

gostermektedir (Sekil 6.130).

Sekil 6.130 Boraks dekahidrattan lretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde
edilen Cinko Boratin FT-IR spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCO3 : [3:1], % 1
asl, 95°C, 500 rpm)

(b) x5600

Sekil 6.131 Boraks dekahidrattan lretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde
edilen Cinko Boratin SEM goriintlisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO5: ZnCOs : [3:1], % 1
asl, 95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Boratin SEM gériintiisii Sekil 6.131’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin

partikdl boyutlari, 386.09 nm-1.67 um araliginda degismektedir.

6.6.1.2 Uretilen Hidrofilik Cinko Borat i¢in Kimyasal Analiz Sonuglari

Referans ve boraks dekahidrattan Uretilen borik asit kullanilarak gergeklestirilen
deneylerin kosullari ve Uretilen Cinko Borat numunelerinin B,03-ZnO-H,O miktarlari

sirasiyla Cizelge 6.10 ve 6.11'de gosterilmektedir.

Cizelge 6.10 Referans ve boraks dekahidrattan uretilen borik asit kullanilarak
gerceklestirilen deneylerin kosullari

Deney No Deney Kosullar
1 H3BO3: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, 25 ml su, 500 rpm, 95 °C
2 H3BO3: ZnCOs : [3:1], 2 saat, % 1 asi, 25 ml su, 500 rpm, 95 °C

Cizelge 6.11 Referans ve boraks dekahidrattan liretilen borik asit kullanilarak tretilen
hidrofilik Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0O-H,0 miktarlar

Deney No B,03 (%) Zn0 (%) H,0 (%) Formil
1 42.90 29.12 27.98 1.7Zn0.3B,03.7.6H,0
2 47.32 36.94 15.74 2Zn0.3B,0.3.9H,0

Referans Cinko Boratin Cizelge 6.1’deki B,03-ZnO-H,0 degerleri ile Cizelge 6.10’deki
deney kosullarina goére uretilen hidrofilik Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0O-H,0
degerleri karsilastirildiginda 2 no’lu deney sonucunun, deneylerde kullanilan referans

Cinko Boratin yapisina daha benzer oldugu gorilmektedir.
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6.6.2 Optimum Kosullar igin Hidrofobik Ginko Borat Uretimi

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, (Optimum kosullarda: 2 saat, % 3 PG, 6 ml
etanol, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, 95°C, 500 rpm) hidrofobik Cinko Boratin

Uretildigi reaksiyon icin verimin, % 89.37 oldugu gorilmistar.

Referans borik asit ve ginko karbonattan, (Optimum kosullarda: 2 saat, % 3 kerosen, 6
ml etanol, H3BO3:ZnCO;3 : [4:1], % 0.5 asi, 95°C, 500 rpm) hidrofobik Cinko Boratin

Uretildigi reaksiyon icin verimin, % 87.55 oldugu gorilmustdr.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonattan, (Optimum kosullarda:
2 saat, H3B03:ZnCO;s : [4:1], % 3 PG, 2 ml IPA, % 0.5 asi, 95°C, 500 rpm) hidrofobik Cinko

Boratin Uretildigi reaksiyon icin verimin, % 76.13 oldugu gorilmustir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonattan, (Optimum kosullarda:
2 saat, H3BO3:ZnCO3 : [4:1], % 2 kerosen, 4 ml iPA, % 0.5 asi, 95°C, 500 rpm) hidrofobik

Cinko Boratin (retildigi reaksiyon icin verimin, % 76.22 oldugu gorilmstr.

6.6.2.1 Uretilen Hidrofobik Cinko Boratin Karakterizasyonu

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin ozellikleri
0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda gerceklestirilen X-Isini analiziyle
incelenmistir (Sekil 6.132). XRD diyagramina gore, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin
% 100’lik pikinin yaklasik olarak 46.13° difraksiyon agisinda olustugu goriilmektedir.

3199.27 cm™deki bant O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1360.73 cm™ ve
920.03-977.92 cm™deki bantlar ti¢c yuzli (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme
titresimlerini gostermektedir. 1061.41-1119.13 cm™deki ve 831.27 cm™deki pikler
dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini
gostermektedir. 673.41-751.46 cm ™ deki pikler tic yiizli (BOs) borat gruplarinin diizlem

disi bukilme titresimlerini gostermektedir (Sekil 6.133).

Referans borik asit ve cinko karbonattan (retilen hidrofobik Cinko Boratin SEM
gorintileri Sekil 6.134’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari, 571.18

nm-1.69 um araliginda degismektedir.
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Sekil 6.132 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol,
95°C, 500 rpm)

Sekil 6.133 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol,
95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.134 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
gOrintisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs orani [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml
etanol, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve cinko karbonattan, Gretilen hidrofobik Cinko Boratin ozellikleri
0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda gerceklestirilen X-Isini analiziyle
incelenmistir (Sekil 6.135). XRD diyagramina gore, Uretilen hidrofobik Cinko Boratin

% 100’k pikinin yaklasik olarak 33.00° difraksiyon acgisinda olustugu gorilmektedir.
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Sekil 6.135 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin
XRD diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen,
6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.136 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin
FT-IR spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 kerosen,
6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.137 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin
SEM goriintlsi (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs3 orani [4:1], % 0.5 as1, % 3
kerosen, 6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

(b) x5000

3328.99 cm™deki bant O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 1358.64 cm™ ve

886.22-983.72 cm“deki bantlar ti¢ yuzli (BOs) borat gruplarinin asimetrik gerilme
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titresimlerini gostermektedir. 1064.68-1222.00 cm™ araligindaki ve 832.46 cm ™ deki
pikler dort yuzli (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini
gostermektedir. 759.42 cm™deki pik tic yuzli (BOs) borat gruplarinin diizlem disi

bikilme titresimlerini gdstermektedir (Sekil 6.136).

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan Uretilen hidrofobik Cinko Boratin SEM
goruntileri Sekil 6.137’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin partikiil boyutlari,
451.56 nm-1.78 um araliginda degismektedir.

400 4

T < T
10 2 30 40 50 ED 70 3
Posttion ["2Theta)

Sekil 6.138 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml IPA,
95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ginko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin o6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon acilarinda
gerceklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.138). XRD diyagramina gore,
uretilen hidrofobik Cinko Boratin % 100’liik pikinin yaklasik olarak 28.40° difraksiyon

acisinda olustugu gorulmektedir.

2981.32-3179.03 cm ™ deki bantlar O-H gerilme titresimlerini géstermektedir. 1312.78-
1365.12 cm ™’ deki ve 872.59-908.12 cm™'deki bantlar ti¢ yiizlii (BOs) borat gruplarinin
asimetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 1014.99-1175.32 cm™ araligindaki ve

787.38-829.83 cm ™ deki pikler dort yizlii (BO4) borat gruplarinin asimetrik ve simetrik
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gerilme titresimlerini gostermektedir. 708.19-745.06 cm Vdeki pikler ¢ yuzli (BOs)

borat gruplarinin dizlem disi bikiilme titresimlerini géstermektedir (Sekil 6.139).

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin SEM gériintiileri Sekil 6.140’daki gibidir. Uretilen Cinko

Boratin partikil boyutlari, 335.41 nm-919.32 nm araliginda degismektedir.

Sekil 6.139 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin o6zellikleri 0-80° araliginda degisen difraksiyon agilarinda
gerceklestirilen X-Isini analiziyle incelenmistir (Sekil 6.141). XRD diyagramina gore, elde
edilen hidrofobik ¢inko boratin % 100’lik pikinin yaklasik olarak 28.39° difraksiyon

acisinda olustugu gorulmektedir.

2988.74-3180.38 cm™deki bantlar O-H gerilme titresimlerini gostermektedir. 2581.11
cm™deki bant hidrojen bagli O-H gerilme titresimlerini géstermektedir. 1648.56
cm™deki bant kristal H-O-H biikiilme titresimlerini gostermektedir. 1311.52-1361.53
cm ™ deki ve 872.15-974.07 cm™ araligindaki bantlar t¢ yizli (BOs) borat gruplarinin
asimetrik gerilme titresimlerini gdstermektedir. 1228.53 cm™deki bant B-O-H
gruplarinin duzlem igi bikilme titresimlerini gostermektedir. 1010.22-1174.71 cm™
araligindaki ve 785.06-826.34 cm™deki pikler dort yizlu (BO.) borat gruplarinin
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asimetrik ve simetrik gerilme titresimlerini gostermektedir. 743.68 cm™deki pik tic
yuzli (BOs3) borat gruplarinin dizlem disi biikilme titresimlerini gostermektedir

(Sekil 6.142).

(b) x5000

Sekil 6.140 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
goriintiisii (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml iPA,
95°C, 500 rpm)

400 4
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Sekil 6.141 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin XRD
diyagrami (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml
iPA, 95°C, 500 rpm)
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Sekil 6.142 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin FT-IR
spektrumu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asi, % 2 kerosen, 4 ml
iPA, 95°C, 500 rpm)

. (3)1500 | ’ (b) x5000

Sekil 6.143 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen Cinko Boratin SEM
goruntlisu (Deney kosullari: 2 saat, H3BOs: ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml
iPA, 95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Boratin SEM gériintiisiiSekil 6.143’deki gibidir. Uretilen Cinko Boratin

partikdl boyutlari, 437.32 nm-946.46 nm araliginda degismektedir.

6.6.2.2 Uretilen Hidrofobik Cinko Borat i¢in Kimyasal Analiz Sonuglari

Referans ve boraks dekahidrattan Uretilen borik asit kullanilarak gergeklestirilen
deneylerin kosullari ve Uretilen Cinko Borat numunelerinin B,03-ZnO-H,O miktarlari

sirasiyla Cizelge 6.12 ve 6.13’de gosterilmektedir.

Cizelge 6.12 Optimum reaksiyon kosullari igin referans ve boraks dekahidrattan
uretilen borik asit kullanilarak gergeklestirilen deneylerin kosullari

Deney No Deney Kosullari

1 H3BOs: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, % 3 PG, 6 ml etanol,
25 ml su, 500 rpm, 95°C

2 H3BO3: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, % 3 kerosen, 6 ml etanaol,
25 ml su, 500 rpm, 95°C

3 H3BOs: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asi, % 3 PG, 2 ml IPA, 25 ml su,
500 rpm, 95°C

4 H3BOs: ZnCOs : [4:1], 2 saat, % 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml iPA,
25 ml su, 500 rpm, 95°C

Cizelge 6.13 Optimum reaksiyon kosullari i¢in referans ve boraks dekahidrattan
uretilen borik asit kullanilarak tretilen hidrofobik Cinko Borat numunelerinin B,0s-
Zn0O-H,0 miktarlari

Deney No B,0s (%) ZnO (%) H,0 (%) Formiil
1 46.52 36.48 17 2Zn0.3B,03.4.2H,0
2 44.72 33.77 21.51 1.9Z2n0.3B,03.5.6H,0
3 50.55 39.30 10.15 27n0.3B,03.2.3H,0
4 40.12 34.82 25.06 2.27n0.3B,03.7.3H,0
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Referans Cinko Boratin Cizelge 6.1’deki B,03-ZnO-H,0 degerleri ile Cizelge 6.12’deki
deney kosullarina gore Uretilen hidrofobik Cinko Borat numunelerinin B,03-Zn0-H,0
degerleri karsilastirildiginda 1 ve 3 no’lu deney sonuglarinin, deneylerde kullanilan

referans Cinko Boratin yapisina daha benzer olduklari gérilmektedir.

6.6.2.3 Uretilen Cinko Borat i¢in Hidrofobisite Test Sonuglari

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, uretilen hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu igin
yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.144’deki gibidir. Hidrofilik Cinko Boratin

yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas aci degerinin 22.14° oldugu gozlenmektedir.

'-_'_—_-

Sekil 6.144 Hidrofilik Cinko Boratin temas a¢i degeri ve goriintlsi (Deney kosullari:
2 saat, H3B03:ZnCO3 : [4:1], % 0.5 as1, 95°C, 500 rpm)

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.145’deki gibidir. Hidrofobik Cinko Boratin

yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas a¢i degerinin 29.20° oldugu goézlenmektedir.

Referans borik asit ve ¢inko karbonattan, lretilen hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu
icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.146’daki gibidir. Hidrofobik Cinko Boratin

yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas a¢i degerinin 27.22° oldugu goézlenmektedir.
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Sekil 6.145 PG-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko
Boratin temas a¢i degeri ve goriintlisii (Deney kosullar: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1],
% 0.5 asl, % 3 PG, 6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)

Sekil 6.146 Kerosen-Etanol karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik
Cinko Boratin temas agi degeri ve goriintisi (Deney kosullari: 2 saat, % 0.5 asi, % 3
kerosen, H3BO3:ZnCOs: [4:1], 6 ml etanol, 95°C, 500 rpm)
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Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofilik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil 6.147’deki
gibidir.

el

Sekil 6.147 Hidrofilik Cinko Boratin temas aci degeri ve gorintisi (Deney kosullart:
2 saat, H3BO03:ZnCOs : [3:1], % 1 as1, 95°C, 500 rpm)

Hidrofilik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas ac¢i degerinin 13.53°

oldugu gozlenmektedir.

Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve cinko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil

6.148’deki gibidir.

-—'——-

Sekil 6.148 PG-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko Boratin
temas acl degeri ve goriintisi (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl,
% 3 PG, 2 ml iPA, 95°C, 500 rpm)
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Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas agi degerinin 33.60°

oldugu gozlenmektedir.

Boraks dekahidrattan (retilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak elde edilen
hidrofobik Cinko Borat reaksiyonu icin yapilan hidrofobisite test sonucu Sekil

6.149’daki gibidir.

Sekil 6.149 Kerosen-iPA karisimi ile optimum noktalarda elde edilen hidrofobik Cinko
Boratin temas a¢i degeri ve goriintlisii (Deney kosullari: 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1],
% 0.5 asl, % 2 kerosen, 4 ml iPA, 95°C, 500 rpm)

Hidrofobik Cinko Boratin yapilan hidrofobisite testi sonucu, temas aci degerinin 16.63°

oldugu gozlenmektedir.
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BOLUM 7

SONUC ve ONERILER

Uretilen hidrofobik ve nano yapili Cinko Borat bilesiginin ZnCO3 ve H3BO3'in sulu

ortamdaki reaksiyonu ile sentezinin incelendigi bu calismada:

1. Referans borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak hidrofilik Cinko Borat elde etmek
icin oncelikle 1siticih manyetik karistiricida deneyler yapiimistir ve isiticili manyetik
karistiricida elde edilen optimum kosullarin elde edildigi sartlar icin mekanik

karistirmali cam reaktoérde deney tekrarlanip sonuclar karsilastiriimistir.

e Isiticil manyetik karistiricida yapilan deneyler icin elde edilen optimum kosullar;
reaksiyon siresi 2 saat, H3BO3:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, karistirma hizi 500 rpm,
sicaklik 95°C ve sogutma sicakhgl 50°C’dir. Bu sartlarda yapilan deneyde elde
edilen verim en yiksek degerdir ve % 89.71'dir. Ayni kosullarda mekanik
karistirmali cam reaktérde yapilan deney igin elde edilen verim % 94.68’dir.
Reaksiyon parametreleri icin genel anlamda, optimum kosullarina kadar
verimin arttig1 ve bu noktalardan sonra verimin diismeye basladigi gézlenmistir.
Her iki karistiricida elde edilen driinler icin karakterizasyon ve hidrofobisite testi
yapildiginda: XRD sonuglarina gore, referans Cinko Boratla uyumlu olduklari
gozlenmistir. SEM gorintilerine gore, her iki karistiricida elde edilen Grinlerin
nanoyapida olduklari gozlenmistir. Isiticth manyetik karistiricida elde edilen
UrGnlerin  partikil boyutlari, 480.23-822.44 nm araligindadir, mekanik
karistirmali cam reaktorde elde edilenlerin ise 477.30-938.25 nm araligindadir.

Hidrofobisite test sonuglarina gére de manyetik karistiricida elde edilen {iriiniin

162



temas acisi 19.21°, mekanik cam reaktorde elde edilen Grininki ise 22.14°'dir.

Elde edilen bu sonuglara gore de istenilen sonuglar elde edilmistir.

2. Referans borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak hidrofobik Cinko Borat elde etmek

icin oncelikle isiticih manyetik karistiricida deneyler yapilmistir ve isiticii manyetik

karistiricida elde edilen optimum kosullarin elde edildigi sartlar igin mekanik

karistirmali cam reaktorde deneyler tekrarlanip sonuglar karsilastirilmistir. Isiticili

manyetik karistiricida yapilan deneyler igin elde edilen optimum kosullar; reaksiyon

sliresi 2 saat, H3BO3:ZnCO; : [4:1], % 0.5 asi, karistirma hizi 500 rpm, sicaklik 95°C ve

sogutma sicakligi 50°C’dir. Deneylerde Ug farkli modifiye ajan (PG, kerosen ve O.A) ve

tic farkh ¢éziicii (iPA, etanol ve metanol) kullanilmistir.

Modifiye ajan olarak propilen glikol (PG) kullanildiginda, en yiliksek verimin
% 76.86 degeriyle, % 3 PG miktarinda; en dislik verimin ise % 68.18 degeriyle,
% 6 PG miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Farkh c¢ozicilerle yapilan
deneylerde, en yiksek verimin elde edildigi % 3 PG miktari kullanilmistir.
Coéziict olarak izopropil alkol (iPA) kullanildiginda, en yiiksek verimin % 76.86
degeriyle, 2 ml iPA miktarinda; en diisiik verimin ise % 58.03 degeriyle, 4 ml iPA
miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Coziicl olarak etanol kullanildiginda ise,
en yiksek verimin % 85.59 degeriyle, 6 ml etanol miktarinda; en disiik verimin
ise % 66.81 degeriyle, 2 ml etanolde elde edildigi gézlenmistir. Son olarak
metanol ¢ozlclsu kullanildiginda, en yiksek verimin % 70.29 degeriyle, 2 ml
metanol miktarinda; en disiik verimin ise % 37 degeriyle, 8 ml metanol
miktarinda elde edildigi gbzlenmistir. Modifiye ajan olarak PG kullanildiginda,
en ylksek verimin 6 ml etanol ¢éziicisiinde elde edildigi gozlenmistir. Optimum
nokta kabul edilen PG-Etanol karisimi icin mekanik karistirmali cam reaktorde
yapilan deneyde % 89.37 verim elde edilmistir. Her iki karnistiricida elde edilen
Urinler icin karakterizasyon ve hidrofobisite testi yapildiginda: XRD sonuglarina
gore, referans Cinko Boratla uyumlu olduklari gézlenmistir. SEM goérintilerine
gore, her iki karistiricida elde edilen Urilinlerin nano ve mikro yapida olduklari
gozlenmistir. Isiticih  manyetik karistiricida elde edilen (rinlerin  partikdil
boyutlari, 403.89 nm-1.14 pum araligindadir, mekanik karistirmali cam reaktorde
elde edilenlerinki ise 571.18 nm-1.69 um araligindadir. Hidrofobisite test
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sonuclarina gore de manyetik karistiricida elde edilen Grtiniin temas aci1 degeri
21.66°, mekanik karistirmali cam reaktorde elde edilen Urdnlinki ise 29.20°dir,
yani hidrofobiklige dogru ilerleme oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu

sonuglara gore de istenilen sonuglar elde edilmistir.

Modifiye ajan olarak kerosen kullanildiginda, en yiksek verimin % 72.98
degeriyle, % 3 kerosen miktarinda; en diislik verimin ise % 65.98 degeriyle, % 1
kerosen miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Farkh ¢ozlcllerle yapilan
deneylerde en yiksek verimin elde edildigi % 3 kerosen miktari kullaniimistir.
Coziich olarak izopropil alkol (iPA) kullanildiginda, en yiiksek verimin % 73.36
degeriyle, 4 ml iPA miktarinda; en diisiik verimin ise % 67.95 degeriyle, 8 ml IPA
miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Coziici olarak etanol kullanildiginda ise,
en yiksek verimin % 85.73 degeriyle, 6 ml etanol miktarinda; en disiik verimin
ise % 59.55 degeriyle, 8 ml etanolde elde edildigi gézlenmistir. Son olarak
metanol ¢ozicisi kullanildiginda, en yiksek verimin % 67.05 degeriyle, 2 ml
metanol miktarinda; en disik verimin ise % 46.83 degeriyle, 8 ml metanol
miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Modifiye ajan olarak kerosen
kullanildiginda, en yiiksek verimin 6 ml etanol ¢ozicisinde elde edildigi
goOzlenmistir. Optimum nokta kabul edilen kerosen-etanol karisimi icin mekanik
karistirmali cam reaktorde yapilan deneyde % 87.55 verim elde edilmistir. Her
iki karistiricida elde edilen Uriinler igin karakterizasyon ve hidrofobisite testi
yapildiginda: XRD sonuglarina gore, referans Cinko Boratla uyumlu olduklari
gozlenmistir. SEM gorintilerine gore, her iki karistiricida elde edilen Urinlerin
nano ve mikro yapida olduklari gozlenmistir. Isitict manyetik karistiricida elde
edilen drilnlerin partikdl boyutlari, 903.12 nm-2.10 um araligindadir, mekanik
karistirmali cam reaktérde elde edilenlerinki ise 451.56 nm-1.78 um
araligindadir. Hidrofobisite test sonuglarina gére de manyetik karistiricida elde
edilen Urinlin temas agl degeri 17.95°, mekanik karistirmali cam reaktérde elde
edilen Grininki ise 27.22°dir. Elde edilen bu sonuglara gore de istenilen

sonuglar elde edilmistir.

Modifiye ajan olarak oleik asit (O.A) kullanildiginda, en yliksek verimin % 88.32
degeriyle, % 1 O.A miktarinda; en disuk verimin ise % 67.69 degeriyle, % 3 O.A
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miktarinda elde edildigi gézlenmistir. Farkli ¢ozicllerle yapilan deneylerde en
yuksek verimin elde edildigi % 1 O.A miktar kullanilmistir. Cozlcli olarak
izopropil alkol (iPA) kullanildiginda, en yiiksek verimin % 88.32 degeriyle, 2 ml
iPA miktarinda; en disiik verimin ise % 68.36 degeriyle, 8 ml iPA miktarinda
elde edildigi gozlenmistir. Cozlicli olarak etanol kullanildiginda ise, en yliksek
verimin % 78.46 degeriyle, 2 ml etanol miktarinda; en disik verimin ise
% 60.79 degeriyle, 4 ml etanolde elde edildigi gbzlenmistir. Son olarak metanol
¢Ozliclist kullanildiginda, en yiksek verimin % 41.63 degeriyle, 2 ml metanol
miktarinda; en disik verimin ise % 38.57 degeriyle, 4 ml metanol miktarinda
elde edildigi gozlenmistir. Modifiye ajan olarak O.A kullanildiginda, en yiksek
verimin 2 ml IPA ¢éziicisiinde elde edildigi gézlenmistir. Elde edilen Giriin igin
karakterizasyon ve hidrofobisite testi yapildiginda: XRD sonucuna gore, referans
Cinko Boratla uyumlu oldugu gozlenmistir. SEM goriintilerine gore, elde edilen
UrGiniin nano ve mikro yapida oldugu gozlenmistir. Isiticili manyetik karistiricida
elde edilen Grindn partikil boyutu, 618.47 nm-1.78 um araliginda
degismektedir. Hidrofobisite test sonucuna gobre de isiticii  manyetik
karistiricida elde edilen Griinliin temas a¢i degeri 103.19°'dir, yani hidrofobiklige
dogru ilerleme oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu sonuglara gore de istenilen

sonuglar elde edilmistir.

3. Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak hidrofilik

Cinko Borat elde etmek icin 6ncelikle i1siticili manyetik karistiricida deneyler yapiimistir

ve isiticili manyetik karistiricida elde edilen optimum kosullarin elde edildigi sartlar igin

mekanik karistirmali cam reaktérde deney tekrarlanip sonuglar karsilastirilmistir.

Isiticih manyetik karistiricida yapilan deneyler igin elde edilen optimum kosular;
reaksiyon siliresi 2 saat, H3B03:ZnCOs : [3:1], % 1 asi, karistirma hizi 500 rpm,
sicaklik 95°C ve sogutma sicakhgl 50°C’dir. Bu sartlarda yapilan deneyde elde
edilen verim en yiksek degerdir ve % 69.65dir. Ayni kosullarda mekanik
karistirmali cam reaktérde yapilan deney igin elde edilen verim % 89.64’tur.
Reaksiyon parametreleri icin genel anlamda, optimum kosullarina kadar
verimin arttig1 ve bu noktalardan sonra verimin diismeye basladigl gdzlenmistir.
Her iki karistiricida elde edilen Uriinler icin karakterizasyon ve hidrofobisite testi
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yapildiginda: XRD sonuclarina gore, referans Cinko Boratla uyumlu olduklari
gozlenmigstir. SEM goruntulerine gore, her iki karistiricida elde edilen Urinlerin
nano ve mikro yapida olduklari gdzlenmistir. Isitict manyetik karistiricida elde
edilen Urlinlerin partikul boyutlari, 628.61 nm-1.17 um araligindadir, mekanik
karistirmali cam reaktérde elde edilenlerinki ise 386.09 nm-1.67 um
araligindadir. Hidrofobisite test sonuclarina gére de manyetik karistiricida elde
edilen Grindn temas acisi 12.01°, mekanik karistirmali cam reaktoérde elde
edilen Urlintnki ise 13.53dir. Elde edilen bu sonuglara gore de istenilen

sonuclar elde edilmistir.

4, Boraks dekahidrattan Uretilen borik asit ve ¢inko karbonat kullanilarak hidrofobik

Cinko Borat elde etmek icin oncelikle 1siticil manyetik karistiricida deneyler yapiimistir

ve isiticili manyetik karistiricida elde edilen optimum kosullarin elde edildigi sartlar icin

mekanik karistirmali cam reaktorde deneyler tekrarlanip sonuclar karsilastiriimistir.

Isiticil manyetik karistiricida yapilan deneyler icin elde edilen optimum kosullar;

reaksiyon siresi 2 saat, H3B03:ZnCOs : [4:1], % 0.5 asl, karistirma hizi 500 rpm, sicaklik

95°C ve sogutma sicakhigi 50°C’dir. Deneylerde (¢ farkl modifiye ajan (PG, kerosen ve

0.A) ve (¢ farkli ¢éziicii (iPA, etanol ve metanol) kullanilmistir.

Modifiye ajan olarak propilen glikol (PG) kullanildiginda, en yiliksek verimin
% 71.45 degeriyle, % 3 PG miktarinda; en dugik verimin ise % 59.07 degeriyle,
% 6 PG miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Farkli ¢oziicllerle yapilan
deneylerde en yiksek verimin elde edildigi % 3 PG miktari kullanilmistir. Coziici
olarak izopropil alkol (iPA) kullanildiginda, en yiiksek verimin % 71.45 degeriyle,
2 ml IPA miktarinda; en disiik verimin ise % 57.35 degeriyle, 6 ml iPA
miktarinda elde edildigi gézlenmistir. Cozlicl olarak etanol kullanildiginda ise,
en yuksek verimin % 65.36 degeriyle, 2 ml etanol miktarinda; en diistk verimin
ise % 58.99 degeriyle, 8 ml etanolde elde edildigi gbézlenmistir. Son olarak
metanol ¢ozucusi kullanildiginda, en ylksek verimin % 56.13 degeriyle, 2 ml
metanol miktarinda; en dugsik verimin ise % 36.07 degeriyle, 8 ml metanol
miktarinda elde edildigi gézlenmistir. Modifiye ajan olarak PG kullanildiginda,
en yiiksek verimin 2 ml IPA ¢éziiciisiinde elde edildigi g6zlenmistir. Optimum
nokta kabul edilen PG-IPA karisimi icin mekanik karistirmali cam reaktérde
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yapilan deneyde % 76.13 verim elde edilmistir. Her iki karistiricida elde edilen
drinler igin karakterizasyon ve hidrofobisite testi yapildiginda: XRD sonuglarina
gore, referans Cinko Boratla uyumlu olduklari gézlenmistir. SEM gorintilerine
gore, 1siticil manyetik karistiricida elde edilen Urlinlerin nano ve mikro yapida,
mekanik karistirmali cam reaktoérde elde edilenlerin ise nanoyapida olduklari
gOzlenmistir. Isitici  manyetik karistiricida elde edilen Urdnlerin  partikdl
boyutlari, 450.0 nm-1.08 um araligindadir, mekanik karistirmali cam reaktorde
elde edilenlerinki ise 335.41-919.32 nm araligindadir. Hidrofobisite test
sonuclarina gore de manyetik karistiricida elde edilen Griinin temas aci degeri
28.12°, mekanik karistirmali cam reaktorde elde edilen Griniinki ise 33.60°"dir,
yani hidrofobiklige dogru ilerleme oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu

sonuglara gore de istenilen sonuclar elde edilmistir

Modifiye ajan olarak kerosen kullanildiginda, en yiksek verimin % 67.64
degeriyle, % 2 kerosen miktarinda; en diislik verimin ise % 48.49 degeriyle, % 4
kerosen miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Farkli cozicilerle yapilan
deneylerde en yiiksek verimin elde edildigi % 2 kerosen miktari kullaniimistir.
Coziicti olarak izopropil alkol (iPA) kullanildiginda, en yiiksek verimin % 73.24
degeriyle, 4 ml iPA miktarinda; en diisiik verimin ise % 67.08 degeriyle, 8 ml iPA
miktarinda elde edildigi gozlenmistir. Coziicli olarak etanol kullanildiginda ise,
en ylksek verimin % 72.33 degeriyle, 2 ml etanol miktarinda; en diisiik verimin
ise % 66.47 degeriyle, 8 ml etanolde elde edildigi gdzlenmistir. Son olarak
metanol ¢ozlciusi kullanildiginda, en yuksek verimin % 66.7 degeriyle, 2 ml
metanol miktarinda; en disik verimin ise % 35.87 degeriyle, 8 ml metanol
miktarinda elde edildigi go6zlenmistir. Modifiye ajan olarak kerosen
kullanildiginda, en vyiiksek verimin 4 ml [PA ¢6ziicisiinde elde edildigi
gozlenmistir. Optimum nokta kabul edilen kerosen-etanol karisimi icin mekanik
karistirmali cam reaktérde yapilan deneyde % 76.22 verim elde edilmistir. Her
iki karistiricida elde edilen driinler icin karakterizasyon ve hidrofobisite testi
yapildiginda: XRD sonuglarina gore, referans Cinko Boratla uyumlu olduklari
gozlenmistir. SEM gorintilerine gore, 1siticill manyetik karistiricida elde edilen

drlnlerin nano ve mikro yapida, mekanik karistirmali cam reaktérde elde
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edilenlerin ise nanoyapida olduklari goézlenmistir. Isiticili manyetik karigtiricida
elde edilen drlinlerin partikiil boyutlari, 375.0 nm-12.63 um arahgindadir,
mekanik karistirmali cam reaktorde elde edilenlerin ise 437.32-946.46 nm
araligindadir. Hidrofobisite test sonuclarina gére de manyetik karistiricida elde
edilen Urinilin temas ac¢i degeri 42.17°, mekanik karistirmali cam reaktorde elde
edilen Urlintnki ise 16.63*dir. Elde edilen bu sonuglara gore de istenilen

sonuglar elde edilmistir.

e Modifiye ajan olarak oleik asit (0.A) kullanildiginda, en yiksek verimin % 73.11
degeriyle, % 2 O.A miktarinda; en dislik verimin ise % 55.02 degeriyle, % 8 O.A
miktarinda elde edildigi gézlenmistir. Farkl c¢ozicllerle yapilan deneylerde en
yuksek verimin elde edildigi % 2 O.A miktari kullanilmistir. Cozlici olarak
izopropil alkol (IPA) kullanildiginda, en yiiksek verimin % 75.89 degeriyle, 4 ml
IPA miktarinda; en diisiik verimin ise % 45.04 degeriyle, 6 ml iPA miktarinda
elde edildigi gozlenmistir. Cozlici olarak etanol kullanildiginda ise, en yiiksek
verimin % 46.86 degeriyle, 2 ml etanol miktarinda; en disik verimin ise
% 40.4 degeriyle, 4 ml etanolde elde edildigi gozlenmistir. Son olarak metanol
¢Ozliclst kullanildiginda, en yiksek verimin % 71.21 degeriyle, 4 ml metanol
miktarinda; en disik verimin ise % 38.05 degeriyle, 8 ml metanol miktarinda
elde edildigi gozlenmistir. Modifiye ajan olarak O.A kullanildiginda, en yiksek
verimin 4 ml IPA ¢éziicisiinde elde edildigi gézlenmistir. Elde edilen riin igin
karakterizasyon ve hidrofobisite testi yapildiginda: XRD sonucuna gore, referans
Cinko Boratla uyumlu oldugu gozlenmistir. SEM goriintilerine gore, elde edilen
drinin nano ve mikro yapida oldugu gozlenmistir. Isiticih manyetik karistiricida
elde edilen dGrinin partikil boyutu 645.17 nm-2.55 um aralig§inda
degismektedir. Hidrofobisite test sonucuna gore de isiticii manyetik
karistiricida elde edilen Grlinlin temas acisi 103.68°’dir, yani hidrofobiklige
dogru ilerleme oldugu belirlenmistir. Elde edilen bu sonuglara gore de istenilen

sonuglar elde edilmistir.

Cinko borat uretiminde, ¢inko oksit gibi ¢cinko karbonat da yiksek verim elde edilerek
kullanilabilir. Farkl modifiye ajanlar ve bu ajanlarin degisik ¢ozlicilerdeki uygunlugu
tespit edilerek daha yiliksek hidrofobisitiye sahip Urlnler Uretilerek nano boyutta
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uretim icin daha da ilerleme saglanabilir. Elde edilen Urlinler, ahsap ve plastik gibi
sanayi alanlarinda alev geciktirici olarak kullanilabilir. Ayrica Urinler, hangi alanda
kullaniliyorsa o alan igin fiziksel ve kimyasal testler yapilarak uygulanacagi malzemenin
amac¢ dogrultusunda uygunlugu Uzerine arastirmalar devam edebilir. Bu calismada
gerek farkh karistirma sistemlerinin gerekse farkhi bor kaynaklarinin, proses
parametreleri, hidrobosite ve partikil blyudkligh Uzerine etkilerinin karsilastirmal
olarak incelenmesinin, Cinko Boratin, sanayi 6lgekli Gretime tasinmasina isik tutacagi

dislnilmektedir.
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