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¥ZET 

S¦PER SERT BOROKSĶT BĶLEķĶĴĶNĶN VE L¦MĶNESANS ¥ZELLĶK 

G¥STEREN BAZI NADĶR TOPRAK ELEMENTLERĶ KATKILI METAL 

BOROFOSFATLARIN SENTEZĶ VE KARAKTERĶZASYONU 

DOKTORA TEZĶ 

G¦LķAH ¢ELIK G¦L 

BALIKESĶR ¦NĶVERSĶTESĶ FEN BĶLĶMLERĶ ENSTĶT¦S¦ 

KĶMYA ANABĶLĶM DALI 

(TEZ DANIķMANI: DO¢. DR. FĶGEN KURTULUķ) 

BALIKESĶR, KASIM - 2015 

Bu tez ­alēĸmasēnda, bor i­erikli bileĸiklerinin sentezi i­in klasik 

mikrodalga yºntem ve ilk defa tarafēmēzdan geliĸtirilmiĸ olan yeni mikrodalga 

yºntem ile borofosfat bileĸiklerinin sentezi i­in geleneksel katē hal yºntemleri 

kullanēlmēĸtēr. Elde edilen ¿r¿nler, XRD, Rietveld, POWD, FTIR, SEM/EDX, 

TG/DTA ve VUV-PL analiz yºntemleriyle incelenmiĸtir.   

Klasik mikrodalga yºntem ile elementel amorf bor, aktif C ve ¿re 

bileĸiklerinin 1:1:1 mol oranēnda kullanēlmasēyla yapēlan deney sonucunda B, C, 

N ve O elementlerini i­erikli  bileĸik ilk kez bu ­alēĸmada elde edilmiĸtir. POWD 

programē ile ger­ekleĸtirilen hesaplamalar sonucunda bileĸik, monoklinik 

sistemde kristallenmiĸtir ve h¿cre parametrelerinin a=12.9575 ¡, b=9.3264 ¡, 

c=9.6529, ɓ=113.277 olduĵu ilk kez bu ­alēĸma ile belirlenmiĸtir. Bileĸiĵe ait 

XRD, FTIR, SEM/EDX, TG/DTA analizleri ve POWD hesaplamalarē yapēlmēĸtēr.   

Elementel bor ve glisin baĸlangē­ maddelerinin, 16:1 mol oranēnda 

kullanēlmasēyla klasik mikrodalga yºntem ile ger­ekleĸtirilen deneyde, hedeflenen 

B6O bileĸiĵi d¿ĸ¿k oranda kristallenme ile ilk defa bu ­alēĸmada elde edilmiĸtir. 

Bileĸiĵe ait XRD analizine ilaveten FTIR, SEM/EDX ve TG/DTA analizleri 

ger­ekleĸtirilmiĸtir.    

K¿l fērēnē yºntemiyle Sr3Y2B4O12 (IDSD:05-4759) ve BaZr(BO3)2 

(ICSD:09-5527) bileĸikleri literat¿rden farklē olarak 900 ÁC sēcaklēk ve 4 saat 

s¿reyle tek fazlē elde edilmiĸtir. 

Bu ­alēĸmada, RE2O3 (RE= Y, Er, Gd, La, Sm, Nd, Dy), MCO3 (M=Ca, Sr, 

Ba), H3BO3 ve NH4H2PO4 bileĸikleri 0.01:1:1:1 mol oranēnda kullanēlarak 

geleneksel k¿l fērēnē yºntemiyle l¿minesans ºzelliĵe sahip olan Y:CaBPO5, 

Er:CaBPO5, Gd:CaBPO5, La:CaBPO5, Nd:CaBPO5, Y:SrBPO5, Er:SrBPO5, 

Gd:SrBPO5, La:SrBPO5, Nd:SrBPO5, Sm:SrBPO5, Dy:SrBPO5, Y:BaBPO5, 

Gd:BaBPO5 ve La:BaBPO5 bileĸikleri ilk kez elde edilmiĸtir. XRD, Rietveld 

analizleri, fourier haritalarē, FTIR ve SEM analizleri de ger­ekleĸtirilmiĸtir.  

Ayrēca l¿minesans ºzellikleri VUV-PL ile incelenmiĸ olup, ger­ek ēĸēma 

fotoĵraflarē gºr¿nt¿lenmiĸtir.  

ANAHTAR KELĶMELER: S¿per sert malzemeler, B6O, mikrodalga sentez, 

borofosfatlar, nadir toprak metalleri, l¿minesans ºzellik, fosfor malzemeler. 
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CHEMISTRY  

(SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. FĶGEN KURTULUķ) 
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In this thesis, classical microwave method and personally designed 

microwave method were used to obtain boron containing compounds, and 

conventional solid-state route was used to synthesized borophosphate compounds.   

The final compounds were investigated by XRD, Rietveld, POWD, FTIR, 

SEM/EDX, TG/DTA and VUV-PL analysis.  

A boron, carbon, nitrogen and oxygen containing compound was 

synthesized for the first time by classical microwave method using elemental 

amorphous boron, active carbon and urea with 1:1:1 molar ratio. The compound is 

crystallisized in monoclinic system with unit cell parameters a=12.9575 ¡, 

b=9.3264 ¡, c=9.6529, ɓ=113.277 which are calculated by POWD indexing 

program. The XRD, POWD, FTIR, SEM/EDX and TG/DTA analysis were 

achieved.     

The target compound B6O was synthesized for the first time with low 

crystallization by microwave method using boron and glycine with 16:1 molar 

ratio.     The XRD pattern, and also FTIR, SEM/EDX and TG/DTA analysis were 

obtained.    

Sr3Y2B4O12 (IDSD:05-4759) and BaZr(BO3)2 (ICSD:09-5527) compounds 

were sythesized as a single phase by solid-state method at 900 ÁC for 4 hours. 

Y:CaBPO5, Er:CaBPO5, Gd:CaBPO5, La:CaBPO5, Nd:CaBPO5, 

Y:SrBPO5, Er:SrBPO5, Gd:SrBPO5, La:SrBPO5, Nd:SrBPO5,  Sm:SrBPO5, 

Dy:SrBPO5, Y:BaBPO5, Gd:BaBPO5 and La:BaBPO5 phosphor compounds were 

synthesized for the first time by solid-state technique using RE2O3 (RE= Y, Er, 

Gd, La, Sm, Nd, Dy), MCO3 (M=Ca, Sr, Ba), H3BO3 and NH4H2PO4 compounds 

with 0.01:1:1:1 molar ratio. The XRD, fourier maps, Rietveld calculations, FTIR  

and SEM analysis were realized. Furthermore, luminescence properties were 

investigated by VUV-PL and luminescent images were added.        

KEYWORDS: Superhard materials, B6O, microwave synthesis, borophosphates, 

rare earth metals, luminescence, phosphor materials. 
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1. GĶRĶķ 

S¿per sert malzemeler, Knoop skalasēna gºre mikrosertliĵi 4000 kgmm
-2
 

deĵerini ge­en malzemeler olarak tanēmlanabilir. Bu tanēma uyan sadece iki tane 

s¿per sert malzeme mevcuttur; 9000 kgmm
-2

 sertliĵe sahip elmas ve 4800 kgmm
-2

 

civarēnda bir sertliĵe sahip k¿bik bor nitr¿r [1]. S¿per sert malzemeler; genellikle 

bor, karbon, azot ve oksijen gibi hafif elementlerin bir araya gelmesiyle oluĸurlar [2-

6]. Bu hafif elementlerin doĵalarē gereĵi sahip olduklarē g¿­l¿ ve doĵrusal kovalent 

baĵlar, ­izilmeye karĸē olaĵan¿st¿ bir dirence sahip sēkē, ¿­ boyutlu aĵlarē meydana 

getirir [7]. Hafif elementler arasēnda oluĸan s¿per sert malzemeler, temel bilimler 

kadar g¿n¿m¿z teknolojisi tarafēndan da ilgi gºren ­eĸitli olaĵan dēĸē ºzellikler 

sergilemektedirler. Bu ºzelliklere y¿ksek sertlik, d¿ĸ¿k k¿tle yoĵunluĵu, iyi mekanik 

dayanēm, y¿ksek termal iletkenlik, kimyasal inertlik ve m¿kemmel aĸēnma direnci 

ºrnek olarak verilebilir. Ayrēca, yarē iletkenlerin de d©hil olduĵu bu t¿r bileĸikler, 

y¿ksek sēcaklēklarda nºtron absorplayēcē malzeme olarak kullanēlabilirler [8]. 

Araĸtērmacēlarēn ­oĵu, s¿per sert malzemeleri; 40 GPaô dan b¿y¿k Vickers sertliĵine 

sahip malzemeler olarak tanēmlar [7]. Bilinen en sert malzeme olan elmas, ­ok eski 

zamanlarda keĸfedilmiĸ olup, ilk olarak doĵada bulunmuĸtur. General Elektrik ĸirketi 

­alēĸanē Tracy Hall tarafēndan ilk kez 1954 yēlēnda laboratuvar ortamēnda 

sentezlenmiĸtir. Bilinen ikinci sert malzeme k¿bik bor nitr¿r ise, sadece yapay olarak 

elde edilebilir. Yine General Elektrik ĸirketinin bir ­alēĸanē olan Robert Wentorf 

tarafēndan 1959 yēlēnda ilk kez sentezlenmiĸtir [1]. 

S¿per sert malzemeler, bir­ok ¿st¿n ºzelliĵe sahiptirler. Y¿ksek sertlikleri ile 

bilinmelerinin yanē sēra, y¿ksek sēkēĸma g¿c¿ne, termal iletkenliĵe, spektral 

ge­irgenliĵe, h¿cresel iletkenliĵe ve ses hēzēna sahiptirler. Ayrēca, refraktif indeksleri 

ve kimyasal inertlikleri de olduk­a y¿ksektir. Bu ¿st¿n ºzelliklere, bir de d¿ĸ¿k 

termal genleĸme katsayēsē ve mekanik s¿rt¿nme eĸlik etmektedir. Bu eĸsiz 

ºzelliklerin karēĸēmē, s¿per sert malzemeleri, end¿striyel olarak olduk­a dikkat ­ekici 

hale getirmektedir. Bu nedenle, s¿per sert malzemeler; deĵerli taĸ, ēsē emici, 

radyasyon penceresi, ses emici, mekanik ­ekici, ameliyat bē­aĵē, kaplama malzemesi 

ve yarē iletkenler olarak kullanēlērlar. S¿per sert malzemelerin g¿n¿m¿ze kadar olan 
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end¿striyel uygulamalarē, s¿per aĸēndērēcēlēklarē ¿zerine ger­ekleĸmekteydi. Bug¿n 

d¿nya genelinde s¿per aĸēndērēcēlarēn yēllēk t¿ketimi iki y¿z bin ton olup maddi 

deĵeri bir milyon dolardēr. Ancak, kimyasal buharlaĸma-bozunma tekniĵi ile 

metastabil filmlerin sentez s¿recinin hēzlanmasē sayesinde s¿per sert malzemelerin 

baĸka uygulama alanlarēnda da kullanēlmasē tasarlanmaktadēr. Ķ­inde bulunduĵumuz 

y¿zyēlēn sonunda, s¿per sert malzemelerin aĸēndērēcē olmayan uygulamalarēnēn, 

aĸēndērēcē olanlardan daha fazla olacaĵē tahmin edilmektedir [1]. 

1.1 Sertliĵin Ķfadesi 

Bir malzemenin sertliĵi, deformasyona karĸē gºsterdiĵi diren­tir. Sertliĵin ¿st 

limiti, bir malzemenin kristal yapēsēnēn esnekliĵi ile belirlenir. Kristal yapēnēn 

esnekliĵini belirleyen ¿­ faktºr mevcuttur: (1) atomlarēn y¿ksek koordinasyon sayēsē 

(CN), (2) baĵlarēn y¿ksek kovalent karakteri ve (3) yapēdaki atomlar arasē kēsa 

mesafe yani k¿­¿k atomlar [1].  

Y¿ksek koordinasyon sayēsē, atomlarēn fazla sayēda atom tarafēndan 

­evrelenmesini saĵlar; bºylece her atom, daha ­ok baĵ yapar. Bu baĵlarēn 

dayanēklēlēĵē, kovalent olma derecesi ile artar; bºylece birim h¿credeki her atom 

yerini sabitleyebilir. K¿­¿k atomik boyut, baĵlarēn kēsa olmasēnē; bu durumda, 

destekleme etkisini arttērēr. Bu ¿­ faktºr¿n etkilerinin birleĸmesi, baĵ enerjisinin 

k¿­¿k bir hacimde yoĵunlaĸmasēna neden olur, bu durum ise kristal ºrg¿n¿n 

deformasyonu i­in y¿ksek basēn­ gerektirir. Bu basēn­, malzemenin sertliĵinin kesin 

bir gºstergesidir [9].  

Sertlik ¿zerine koordinasyon sayēsēnēn etkisi, elmas ve grafitin sertliklerinin 

tezatlēĵē sonucu ortaya ­ēkmēĸtēr. Bu iki yapē, karbonun polimorflarē ve kovalent 

baĵlē olmalarēna raĵmen, koordinasyon sayēlarē farklēdēr. Elmas yapēsēndaki karbon 

atomlarē, dºrtl¿ koordinasyona (tetrahedral veya sp
3
 hibriti) sahiptir. Bu baĵlar, 

109Á47Ë a­ē ile simetrik olarak yerleĸmiĸlerdir. Bunun sonucu olarak, birim h¿cre, 

t¿m yºnlerden desteklenmektedir. Tam tersine, grafitte bulunan karbon atomlarē, 

¿­l¿ koordinasyona (d¿zlem ¿­gen veya sp
2
) sahiptir. Bu atomlar, ¿­ boyutlu bir aĵ 

oluĸturmaya yetecek kadar baĵa sahip olmadēklarēndan iki boyutlu tabakalar 

meydana getirirler. Bu tabakalar, zayēf Van der Waals kuvvetleri ile bir arada 
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tutulurlar. Bunun bir sonucu olarak da grafit, bilinen en yumuĸak malzeme durumuna 

gelir [1]. 

Sertlik ¿zerine baĵ kovalentliĵinin etkisi, bir ºrnekle a­ēklanabilir. Sodyum 

klor¿r (kaya tuzu), olduk­a iyonik, aluminyum metalik ve gri kalay (Ŭ-fazē) ise 

tamamen kovalenttir. Hepsi yaklaĸēk olarak 2.80 ¡ civarēnda baĵ uzunluĵuna 

sahiptir. Knoop sertliĵi, sodyum klor¿rden (30 kgmm
-2

) aluminyuma (100 kgmm
-2

), 

ondan da gri kalaya (450 kgmm
-2
) doĵru artar. Bu durumda, bu ¿­ yapēnēn i­erisinde, 

atomlarē baĸēna en az baĵ sayēsēna sahip olmasēna raĵmen en sert olanē kovalent 

baĵlara sahip olan gri kalaydēr (gri kalayda 4, sodyum klor¿rde 6 ve aluminyumda 

12) [1]. 

Sertlik ¿zerine atom boyutunun etkisi, 4. grup elementlerinin sertlikleri 

karĸēlaĸtērēlarak ifade edilebilir. C, Si ve Ge elementlerinin Ŭ fazlarē, elmas yapēsēnda 

kristallenir ve baĵlarē tamamen kovalent karakterlidir. Farklē sertliĵe sahip olmalarē 

ise sahip olduklarē farklē atomik boyuttan kaynaklanēr. Bunun sonucu olarak, atom 

boyutunun artmasēyla sertlik azalēr, yani bu elementler i­erisinde en k¿­¿k boyuta 

sahip karbondan meydana gelen elmas en sert malzemedir [1].  

Sertlik, enerji yoĵunluĵunun bir ºl­¿s¿d¿r. Einsteinô ēn izafiyet teorisine 

gºre, E = mc
2
 denklemine gºre k¿tle, enerjiye dºn¿ĸebilir. Bundan dolayē, k¿tle 

yoĵunluĵu, aynē zamanda enerji yoĵunluĵu olarak ifade edilebilir. T¿m bu enerji 

yoĵunluklarē, yaygēn bir basēn­ birimi olan kilobar (kb) ile ifade edilebilir. 1 kb; 0.1 

GPa veya 1000 atmosfer basēncēna eĸittir [1]. 

1.2 Elmas 

Bilinen en sert malzeme olan elmas; kristallerinin kalitesine gºre 70 ila 100 

GPa deĵerinde sertliĵe sahiptir [6]. Elmas ­ok y¿ksek bir sertliĵe sahip olmasēna 

raĵmen bazē alanlarda kullanēmē kēsētlēdēr. Elmas; ne oksijen varlēĵēnda kararlēlēĵēnē 

koruyabilir ne de demir i­erikli alaĸēmlarēn iĸlenmesi esnasēnda yapēsal bir kararlēlēk 

sergiler [8]. Elmasēn 1954 yēlēndaki ilk laboratuvar sentezi, elmasēn ºzelliklerine 

yakēn veya ondan daha iyi ºzelliklere sahip malzemeleri keĸfetmek ve geliĸtirmek 

¿zere yapēlacak olan ­alēĸmalarē ateĸlemiĸtir [9]. 
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1.3 Elmas Benzeri Yarē Ķletkenler 

Kovalent baĵ, baĵ t¿rleri arasēnda en kuvvetli olanēdēr. Kovalent baĵlar 

olduk­a g¿­l¿ olduklarēndan atomlar arasēndaki yer deĵiĸtirmeleri m¿mk¿n 

kēlmazlar. Bu y¿zden, kovalent baĵlar, yºnl¿ baĵlardēr. Kēvrēlma veya katlanmadan 

ziyade kērēlmayē tercih ederler. Bu durum, kovalent baĵlē bileĸiklerin sert ama 

kērēlgan olmasēnē a­ēklar [1]. 

Koordinasyon sayēsē doĵal olarak oluĸan bileĸiklerde; metalik baĵlarda 12, 

iyonik baĵlarda 8 iken kovalent baĵlarda 4ô t¿r. Dºrt baĵ, ¿­ boyutlu yapēnēn 

oluĸabilmesinde bir atom i­in gerekli olan baĵ sayēsēnēn alt limitidir. Bunun nedeni, 

dºrt baĵēn bir tetrahedrali yani en basit polihedrali oluĸturmasēdēr. Tetrahedral 

koordinasyonlu atomlar, 12 koordinasyonlu atomlarēn, ¿st ¿ste gelerek sēkē istiflenme 

yapmasēyla oluĸur. Bunun i­in her bir sēkē istiflenme, diĵerinin oluĸturduĵu 

boĸluklarē doldurur. Sēkē istiflenmenin hekzagonal veya k¿bik olmasēna baĵlē olarak, 

kristal yapē sērasēyla ya wurtzit ya da ­inko bilend yapēyē benimser. Bu iki alternatif 

yapē, her atomun birinci koordinasyon k¿resi i­in aynēdēr, ancak yapēyē farklandēran 

ikinci k¿redir. Tetrahedral yapēlar, s¿per sert malzemelerin temelini oluĸtururlar. 

¥rneĵin; wurtzit yapēsēndaki C ve BN, sērasēyla hekzagonal elmas ve hekzagonal BN 

olarak adlandērēlērlar ve kēsaca elmas (sfalerit) ve k¿bik BN olarak bilinirler [1].  

Eĵer bir sfalerit yapēsē, tek t¿r atom i­eriyorsa elmasē oluĸturur. Bu y¿zden 

sfalerit yapēsē, elmas benzeri olarak da adlandērēlēr. Elmas benzeri yapēlar genel 

olarak, grup 3, 4 ve 5 elementlerinin oluĸturduĵu kovalent yarē iletkenlerdir. Bu yarē 

iletkenler, elmas, k¿bik BN ve diĵer s¿per sert malzemelerdir. Tablo 1.1ô de elmas 

benzeri yarē iletkenlerin atomlar arasē uzaklēklarē (D), enerji yoĵunluklarē, hacim 

mod¿l¿ (B), Knoop mikrosertliĵi (H), baĵ derecesi (S) ve ortalama birinci iyonlaĸma 

enerjisi (I) deĵerleri verilmiĸtir. Elmas benzeri bileĸiklerde, birim h¿credeki 

tetrahedral birimde bulunan bir atomun uzaklaĸtērēlmasē i­in gerekli olan enerji, baĵ 

kuvvetine eĸittir. Her atom dºrt baĵ elektronu i­erdiĵi i­in, tekli baĵēn kopmasē i­in 

gerekli olan enerji, baĵ kuvvetine eĸittir [1].  
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Tablo 1.1: Elmas benzeri yarē iletkenlerin ºzellikleri. 

Faz  D (¡) B (kb) H (kb) S (kb) I  (kb) 

Grup IV-IV elementlerinden oluĸan fazlar 

C 1.54 4430 882 5518 4939 

SiC (ɓ-3C) 1.88 2110 248 2256 2340 

Si 2.34 980 140 847 1019 

Ge 2.44 772 88 602 871 

Sn 2.80 530 45 296 536 

Grup III-V elementlerinden oluĸan fazlar 

BN (ɓ) 1.57 3670 480 3337 4726 

BP 1.97 1650 320 1506 1968 

AlP 2.36 860 94 547 1004 

AlAs 2.45 770 50 458 860 

AlSb 2.66 582 40 382 622 

GaP 2.36 887 95 580 1005 

GaAs 2.45 748 75 473 861 

GaSb 2.65 570 44 373 630 

InP 2.54 710 54 401 795 

InAs 2.61 600 38 375 703 

InSb 2.81 474 22 227 521 

Grup II-VI elementlerinden oluĸan fazlar 

ZnS 2.34 771 17 531 1235 

ZnSe 2.45 624 13 386 1043 

ZnTe 2.64 510 9 212 801 

CdS 2.52 620 6 433 969 

CdSe 2.62 530 - 236 835 

CdTe 2.81 424 6 150 650 

HgSe 2.63 500 - 264 889 

HgTe 2.78 423 3 219 725 
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1.4 Hafif Kovalent Seramik Malzemeler 

Tablo 1.1ô de verilen elmas benzeri yarēiletkenlerin hacim mod¿l¿, atomlar 

arasē mesafenin (D) azalmasēyla, yapēyē oluĸturan elementin ortalama periyodik 

numarasē (P) ve baĵ kovalentliĵinin derecesi (C) ile artar. Bu y¿zden y¿ksek hacim 

mod¿l¿ i­in, d¿ĸ¿k P ve D deĵeri, y¿ksek C deĵeri gereklidir. Bunun bir sonucu 

olarak, bu t¿r malzemeler periyodik cetvelin ¿st ve merkezine yakēn kēsēmda bulunan 

elementlerden oluĸmalēdēr. Ancak, birinci periyot elementleri, ¿­ boyutlu yapēyē 

oluĸturan kovalent baĵlarēn oluĸumu i­in gerekli olan elektrona sahip deĵildirler. Bu 

y¿zden, y¿ksek hacim mod¿l¿ne sahip olan bileĸikler, ikinci periyot elementlerinden 

olan B, C ve N elementlerini i­ermelidir. Bundan dolayē, elmas ve k¿bik bor nitr¿r¿n 

s¿per sert malzeme olmasē tesad¿f deĵildir [1]. 

¦­¿nc¿ periyot elementlerinden Al, Si ve Pô un, ºzellikle B, C ve N ile 

oluĸturduĵu bileĸikler de benzer ĸekilde serttirler (ķekil 1.1). Bu altē adet hafif 

kovalent element, elmas benzeri yapēdaki Ŭ-C, ɓ-BN, Ŭ-Si, ɓ-SiC (3C), Ŭ-BP, Ŭ-AlP 

ve wurtzit yapēsēndaki Ŭ-SiC (2H) ve Ŭ-AlN yarē  iletkenlerini i­eren bir­ok 

tetrahedral yapē meydana getirir. Bu elementler aynē zamanda, Si3N4 gibi kēsmi 

tetrahedral baĵlanmaya sahip olan yapēlarē da oluĸturabilirler [1]. ķekil 1.1ô de 

verilen bu hafif kovalent bileĸiklerin hepsi sert malzemelerdir. Hafif kovalent 

elementlerin meydana getirdiĵi bazē bileĸikler Tablo 1.2ô de verilmiĸtir [1]. 

 

ķekil 1.1: Hafif kovalent bileĸikler. 

 



7 

 

Tablo 1.2: Hafif kovalent elementlerden oluĸan sert seramikler. 

Element Bileĸik 

B B, BN, B4C, B10C, B13C2, B6,  

Si, B4Si, AlB 2, AlB12, AlB13, B12P2 

C C, SiC, Si3C, Si2C, Si2C3, Al4C3 

N AlN, NP, N5P3, Si3N4 

 

Sertlikleri ile bilinen bu bileĸiklerin dēĸēnda bu hafif elementlerin kuramsal 

olarak oluĸturabileceĵi bileĸiklerin bir listesi Tablo 1.3ô te verilmiĸtir [1]. 

Tablo 1.3: Hafif kovalent elementlerden oluĸabilecek kuramsal olarak varolan bileĸikler. 

Bileĸik 

BCN, BC2N, BC3N, BC3, C3Si, BC2P, BSi2N, 

AlC2N, AlC2P, AlSi2P, BAlN2, BAlP2, B4C3, 

C3P4, C5N, C3N4 

1.5 Borca Zengin S¿per-Sert Malzemeler 

Borca zengin katēlar, s¿per sert malzeme olmak i­in iyi birer adaydērlar. 

Bunlar sahip olduklarē kēsa atomlar arasē baĵlar ve g¿­l¿ kovalent karakterlerinden 

kaynaklanan ilgi ­ekici fiziksel ve kimyasal ºzelliklere sahiptirler. Ayrēca, benzersiz 

bir kristal yapē gºsteren, ēsēya dayanēklē bileĸikler ailesini meydana getirirler [12, 13]. 

Borca zengin fazlar bor karb¿r ve bor s¿per oksiti i­eren Ŭ-rombohedral B yapēsēna 

dayanēr. Bu yapēlarēn d¿ĸ¿k yoĵunluklu, y¿ksek sertliĵe sahip ve kimyasal olarak 

inert olmalarē taĸlama malzemesi olarak kullanēlmalarēnē saĵlar. Ayrēca, bu bileĸikler 

y¿ksek sēcaklēkta termoelektrik g¿­ ¿retici olabilecek termal ve elektronik ºzelliklere 

sahiptirler [14].  

1.6 K¿bik Bor Nitr¿r (cBN) 

Elmas ve cBN dēĸēndaki s¿per sert malzemelerin oluĸumu hakkēnda ­eĸitli 

tahminlerde bulunulmaktadēr. cBN elde edilinceye kadar ge­en s¿rede oluĸturulan 

bileĸikler BCN ve BC2N yapēlarēdēr. BXCyNz yapēsēndaki grafit benzeri fazlar, basēn­ 

altēnda ger­ekleĸtirilen kimyasal reaksiyonlar sonucunda sentezlenebilir [15, 16]. 
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Ancak, grafitin ºnc¿ olarak kullanēlmasēyla ger­ekleĸmesi ama­lanan bu yapēlarēn 

sentezine yºnelik ­alēĸmalarēn b¿y¿k ­oĵunluĵu baĸarēsēzlēkla sonu­lanmēĸtēr. Ancak 

bu denemelerden ikisi, elmas ve cBN elde etmek i­in kullanēlan normal sentez 

yºntemlerinin ºtesinde basēn­ ve sēcaklēk ile ger­ekleĸtirilmiĸtir. Bu ­alēĸmalar da, 

k¿bik BXCyNz sentezi, ĸok dalgasē kullanēlarak [17] veya 3000 ÁC gibi y¿ksek bir 

sēcaklēk kullanēlarak [18] ger­ekleĸtirilmiĸtir. 

Elmas ve cBN, eĸ yapēdadērlar ve h¿cre parametreleri arasēnda sadece % 1,3 

oranēnda bir fark vardēr. Bu y¿zden bu bileĸiklerin yaygēn bir katē ­ºzelti 

oluĸturmalarē beklenir. Bir­ok elmas benzeri yarē iletken, AlP ve AlAs veya ZnS ve 

CdS gibi bazē katē ­ºzeltileri herhangi bir sēnērlama olmaksēzēn oluĸtururlar [19]. 

Ancak, literat¿rde var olan t¿m katē ­ºzeltiler, en az bir ortak element i­eren iki 

bileĸikten meydana gelmiĸtir. Bºyle bir durumda, kolay bir yer deĵiĸtirme ile bir 

atom diĵerinin yerine ge­ebilir. Aksine, elmas ve cBNô de C-C atom ­ifti yerine B-N 

atom ­ifti ge­er. Bu eĸzamanlē yer deĵiĸtirme y¿ksek bir aktivasyon enerjisi 

gerektirdiĵi i­in, reaksiyon ­ok yavaĸ ger­ekleĸir. Ķlaveten, farklē y¿klere sahip 

atomlarēn yer deĵiĸtirmesi bºlgesel y¿k denkliĵini deĵiĸtirebilir. Bunun bir sonucu 

olarak da atomik yer deĵiĸtirme ºl­¿s¿ de yaygēn olarak gºr¿lmeyebilir. Bu y¿zden 

elmas ve cBN arasēndaki ­ºz¿n¿rl¿kler sēnērlēdēr. Dolayēsēyla ara bileĸimlerin 

oluĸumu m¿mk¿n deĵildir [1].  

Elmas veya cBN, kendi denge koĸullarēnda y¿ksek basēn­ altēnda 

b¿y¿t¿lebilir. ¢¿nk¿ faz sēnērlarē pozitiftir, yani sentezleri i­in ne kadar y¿ksek 

sēcaklēk kullanēlērsa o kadar y¿ksek basēnca ihtiya­ duyulur. Kullanēlan basēncē ve 

sēcaklēĵē d¿ĸ¿rmek i­in reaksiyonu hēzlandēran katalizºrler kullanēlabilir. Sentez 

sēcaklēĵē, genel olarak katalizºr¿n erime noktasēnēn ¿zerindedir. Erimiĸ katalizºr, 

baĸlangē­ maddelerini, aĸērē doymuĸ bir ­ºzelti oluĸuncaya kadar ­ºzebilir. Sonu­ 

olarak, baĸlangē­ maddelerinden daha az ­ºz¿n¿rl¿ĵe sahip elmas veya cBN ­ºkelti 

meydana getirir [20]. 

Elmastan sonraki en sert malzeme olan cBN (45-50 GPa), elmasa gºre daha 

kararlē bir yapēda olduĵundan ­eliĵi kesmede kullanēlabilir. Ancak bu bileĸiĵin 

y¿ksek basēn­ (> 5GPa) ve y¿ksek sēcaklēkta (> 1500 ÁC) sentezleniyor olmasē, bu 

malzemeyi end¿stride kullanēlamayacak kadar pahalē bir hale getirmektedir [21]. 
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1.7 Elmas ve cBN Dēĸēndaki S¿per-Sert Malzemeler 

Y¿ksek basēn­ altēnda karbon oktahedral koordinasyon meydana 

getirebiliyorsa, diĵer elementler de meydana getirebilir [1]. 

1.7.1 S¿per Boroksit (B6O) 

B6O1-X, bor atomlarēndan oluĸan ikozahedral gruplarēn baĵlanmasēyla 

meydana gelen diĵer bir s¿per sert malzemedir [21]. S¿per boroksit genel olarak B6O 

form¿l¿ ile temsil edilse de yaygēn olarak non-stokiyometrik (B6O0.72-B6O0.86) olarak 

kabul edilir [12, 13, 22-25]. La Place ve Post [23], bir rombohedral birim h¿creyi 

temel alarak B6O bileĸiĵinin X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenlerini indekslemiĸtir. Yapē 

ilk olarak oksijen noksanlēĵē olmadēĵē farz edilerek belirlenmiĸ, ancak daha sonraki 

incelemeler oksijen miktarēnēn 0.72ô den 0.84ô e kadar deĵiĸen bir aralēkta olduĵunu 

meydana ­ēkarmēĸtēr [12, 13, 26-28]. Bu nedenle, BYO ile ifade etmekten ziyade 

B6O1-X ile ifade etmek daha doĵrudur, fakat stokiyometriyi tartēĸmaksēzēn ñB6Oò 

temsili gºsterimi kullanēlacaktēr [29]. 

B6O yapēsē, bir rombohedral birim h¿crenin kºĸelerinde bulunan sekiz adet 

ikozahedral B12 biriminden meydana gelir (ķekil 1.2). Kristal yapē, ikozahedral B12 

birimlerinin bozulmuĸ k¿bik sēkē istiflenme yapmasēyla oluĸmuĸtur. Ķki oksijen 

atomu [111] d¿zlemi boyunca var olan boĸluklara yerleĸmiĸtir. Ķki oksijen arasēndaki 

0.307 nmô lik uzaklēk oksijenlerin doĵrudan baĵlanmasēnē engellemiĸtir [26] .  
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ķekil 1.2: S¿per boroksit yapēsē [30]. 

 

S¿per boroksit, 38 GPa aralēĵēnda sertliĵe sahip bir s¿per-sert malzeme olarak 

tanēmlanabilir ve elmasla rekabet edebilecek kesicilik ºzelliklerine sahiptir [31-33]. 

Bazē ­alēĸmalarda s¿per boroksitin, bor karb¿rden daha sert olduĵu ifade edilmiĸken 

bazēlarēnda ise bunun tam tersi olduĵu sºylenmiĸtir [33, 34]. Stokiyometrik tek 

kristallerinin elde edilmesindeki g¿­l¿klerden dolayē bir­ok deneysel sonu­ birbirine 

ters d¿ĸmektedir [35].  

K¿­¿k miktarlarda B6O eldesi platin katalizºrl¿ĵ¿nde elementel borô un 

oksijen atmosferinde 1100-1400 ÁC sēcaklēk ve uygun basēn­ altēnda oksidasyonu ile 

saĵlanabilir. Alternatif olarak uygun basēn­ ve 1000-2000 ÁC sēcaklēk altēnda aĸērē 

B2O3 ortamēnda toz haldeki elementel borun sinterleĸtirilmesiyle elde edilebilir. Son 

yēllarda ise elementel borô un ZnO, CuO, Bi2O3 ve In2O3 gibi ­eĸitli oksitlerle 

reaksiyonu ile sentezlenmektedir [36-40].         

B6O sentezi esnasēnda ger­ekleĸtirilen y¿ksek basēn­ uygulamalarē; 

kristallenmeyi, oksijen miktarēnē ve ¿r¿n¿n boyutunu arttērmaktadēr [6, 29, 41]. B6O 

sentezine yºnelik olarak kullanēlan ­eĸitli yºntemlerde genel olarak bor ve bor oksit 

toz karēĸēmlarē kullanēlēr. Sēcaklēk-basēn­ ĸartlarē kritik bir noktaya ulaĸtēĵēnda B6O 

­ekirdek oluĸumu, ºrnek i­erisinde kendiliĵinden baĸlar. Ondan hemen sonra ya 

komĸu tanecikler birbirleriyle birleĸir ya da her bir ­ekirdek eĸ zamanlē olarak bir 
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b¿y¿me gºsterir. Her iki durumda da B6O kristallerinin b¿y¿mesi engellenir. B6O 

kristalleri y¿ksek basēn­ altēnda bile olsa bu koĸullarla elde edildiĵinde boyutu 40 

ɛmôden k¿­¿k olmaktadēr [29, 41, 42]. T¿m sentezlerde, iyi kristallenmiĸ bir fazēn 

yanēnda amorf bir faz da elde edilmiĸtir [22, 33, 36]. 

2002 yēlēnda He ve diĵ., y¿ksek basēn­ ve y¿ksek sēcaklēk altēnda B6O 

kristallerini b¿y¿tmeye yºnelik farklē bir yºntem ¿zerinde ­alēĸmalar yapmēĸtēr. Bu 

yºntemde bir yēĵēn bor kristali, hBN kaps¿l¿ i­erisindeki bor oksit ile sarēlmēĸtēr.  

Borun ºnce bor oksit i­erisinde ­ºz¿nd¿ĵ¿n¿ ve bu karēĸēmēn uygun bir sēcaklēk ve 

basēn­ altēnda B6O-B2O3 eriyiĵini meydana getirdiĵini keĸfetmiĸlerdir. B2O3 eriteni 

i­indeki B6O bileĸimi arttēk­a B6O-B2O3 ­ºzeltisi aĸērē doymuĸ bir hale gelmiĸ ve bu 

da B6Oônun ­ºkmesine neden olmuĸtur. B2O3 eriteni i­indeki B6O kristal b¿y¿mesi 

boyunca borun eritende s¿rekli olarak ­ºz¿nmesi, B6O-B2O3 ­ºzeltisini aĸērē doymuĸ 

hale getirmiĸ ve bºylece B6O kristallerinin b¿y¿mesi devam etmiĸtir. Bºylece 100 

ɛmôden b¿y¿k boyuttaki B6O kristalleri yukarēdaki metot ile elde edilmiĸtir. Bu 

boyuttaki tek kristallerde Vickers sertliĵi ºl­¿mleri ger­ekleĸtirilmiĸ ve sertlik deĵeri 

40 GPa olarak belirlenmiĸtir [43].  

B6Oô nun ºzelliklerini incelemeye yºnelik ­alēĸmalar, iyi kristallenmiĸ saf 

malzemenin elde ediliĸ zorluĵundan dolayē sekteye uĵramēĸtēr. Ķlaveten, hafif 

elementleri i­eren bileĸiklerin kalitatif analizleri, elektron mikroprob analizi (EMPA) 

gibi geleneksel teknikler yoluyla ger­ekleĸtirilemez. Bu ºzellikle iyi tanecikli 

heterojen ºrneklerde net bir ĸekilde gºr¿l¿r [22, 27, 28, 33]. 

1.8 Bor Karb¿r (B4C) 

Bor karb¿r ilk olarak 1899 yēlēnda, Henri Moissan tarafēndan elektrik ark 

ocaĵēnda karbon i­erisindeki bor trioksidin karbon ya da magnezyumla beraber 

y¿kseltgenmesiyle sentezlenmiĸtir [44]. Karbon halinde, reaksiyon B4C erime 

noktasēnēn ¿zerindeki bir sēcaklēkta, b¿y¿k miktarda karbonmonoksidin a­ēĵa 

­ēkmasēyla meydana gelir [45]. 

2 B2O3 + 7 C Ÿ B4C + 6 CO 
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Bor karb¿r (B4C);  tank zērhlarēnda, kurĸunge­irmez yeleklerde, motor sabotaj 

tozlarē gibi bir­ok end¿stri kolunda kullanēlabilen s¿per-sert seramik malzemedir. 30 

MPa' lēk bir Vickers sertlik deĵeri ile k¿bik bor nitr¿r ve elmastan sonra bilinen en 

sert malzemelerden biridir [46]. 

1930 yēllarēna kadar kimyasal bileĸimi B4C olarak tahmin edilen ancak net 

kimyasal form¿l¿ bilinmeyen bor karb¿r, 19. yyô da metal bor¿r i­eren 

reaksiyonlarēn yan ¿r¿n¿ olarak elde edilmekteydi [47]. Uygulamada, stokiyometrik 

oranē 4:1 olarak kabul edilmesine raĵmen, her zaman bir miktar karbon noksanlēĵēnēn 

sºz konusu olduĵu bilinmektedir. X-ēĸēnlarē kērēnēmē ile yapēsē incelendiĵinde; C-B-C 

zincirleri ve ikozahedral B12 birimlerini i­eren son derece karmaĸēk bir yapēya sahip 

olduĵu belirlenmiĸtir. Bu sonu­, bileĸiĵi basit olarak sembolize etmemize yarayan 

B4C form¿l¿ne biraz zētlēk gºstermektedir [48]. Ķkozahedral B12 yapēsēndan dolayē, 

bor karb¿r bileĸiĵini B4C olarak deĵilde, B12C3 olarak ifade etmek daha doĵrudur. 

Bu durumda karbon noksanlēĵē, bileĸiĵin B12C3 ve B12CBC kombinasyonlarē ile ifade 

edilmesi ile giderilebilir.        

Bor karb¿r, uzun ºm¿rl¿ radyonuklitler oluĸturmadan nºtronlarē emme 

yeteneĵi sayesinde nºtron bombalarēndan ve n¿kleer santrallerde oluĸan nºtron 

radyasyonu emici olarak dikkat ­ekmektedir. Ayrēca bor karb¿r, n¿kleer 

uygulamalarē perdeleme, toz haline getirilerek kontrol ­ubuĵu oluĸturma ve kapatma 

peletlerinde de kullanēlabilir [49].  

Bor karb¿r, ikozahedral temelli tipik karmaĸēk bor¿r yapēsēna sahiptir. 

Ķkozahedral B12 birimlerinin oluĸturduĵu tabakasal yapē, karbonlar ile kºpr¿ 

oluĸturarak c doĵrultusu boyunca uzanan bir aĵ ºrg¿s¿ meydana getirir. Birim h¿cre, 

ikozahedral B12 ve oktahedral B6 temel birimlerinden meydana gelmektedir. 

Oktahedral B6 birimleri, yapēsal olarak k¿­¿k olmalarēndan dolayē birbirleriyle 

baĵlanma ger­ekleĸtiremezler. Bunun yerine, ikozahedral B12 birimleri ile 

baĵlanarak c doĵrultusundaki baĵ kuvvetini arttērērlar [50]. 

Bor karb¿r, atlamalē tip iletime sahip elektronik ºzellikleri ile ideal bir yarē 

iletken malzemedir. Malzeme tipik olarak p-tipi yarē iletken malzemedir. Enerji 

bandē boĸluĵu, bileĸimin d¿zen derecesine baĵlē olarak deĵiĸir. Band boĸluĵu 
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tahminen 2.09 eV deĵerinde olup, ­oklu band boĸluĵu seviyeleri fotol¿minesans 

spektrumundan gºr¿lebilmektedir [51]. 

1.9 Magnezyum Bor¿r (MgB2) 

Magnezyum bor¿r (MgB2) ucuz ve kullanēĸlē s¿per-iletken malzeme olduĵu 

kanētlanmēĸ basit iyonik bir bileĸiktir. Hekzagonal sistemde kristallenmekte olup 

uzay grubu P6/mmmô dir. Mol k¿tlesi 45.93 g/mol olan magnezyum bor¿r, 830 ÁCô 

de erir [52].   

S¿periletkenliĵi 2001 yēlēnda Akimitsu grubu tarafēndan keĸfedilmiĸtir [52]. 

Magnezyum bor¿rô ¿n kritik sēcaklēĵē 39 K ( 234 ÁC, 389 ÁF) olduĵu i­in 

geleneksel s¿periletkenler arasēnda en y¿ksek deĵere sahiptir. Ķlk olarak 1953ô te 

sentezlenip yapēsē doĵrulanmasēna raĵmen [53], s¿per-iletken ºzellikleri 2001 kadar 

keĸfedilememiĸtir [54] 

Genelde geleneksel bir s¿periletken olduĵuna inanēlmasēna raĵmen olduk­a 

sēra dēĸē ºzellikler sergilemektedir. Elektronik yapēsēnda iki ­eĸit elektron mevcuttur; 

sigma elektronlarē, pi elektronlarēna gºre ­ok daha fazla s¿periletken ºzelliĵine 

sahiptir. Bu durum, t¿m elektronlarēn aynē ĸekilde davranēĸ sergilediĵini varsayan 

fonon aracēlē s¿periletkenlik teorilerine karĸēt bir durumdur [55]. 

Magnezyum bor¿r, birka­ yolla sentezlenebilir. Bunlardan en basiti bor ve 

magnezyum tozlarē arasēnda ger­ekleĸen y¿ksek sēcaklēk reaksiyonudur [55].  

S¿per iletkenlik ºzellikleri ve ucuz maliyetli sentezinden dolayē magnezyum 

bor¿r ­eĸitli uygulamalarda yer alabilmektedir [56]. Bu t¿r uygulamalarda, toz 

haldeki MgB2, g¿m¿ĸ metali ile sēkēĸtērēlmak sureti ile kullanēlēr. 

MgB2, her fermi enerji d¿zeyi farklē deĵere sahip olduĵu i­in ­oklu banda 

sahip bir s¿periletkendir. Magnezyum bor¿rde, borun sigma baĵē kuvvetlidir ve geniĸ 

s-dalga s¿periletkenlik boĸluĵunu uyarērken; zayēf olan pi baĵē da k¿­¿k s-dalga 

boĸluĵunu uyarēr [57].  
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1.10 Yakēt (Fuel) Olarak Kullanēlan ¦re ve Glisin 

¦re ve glisinin yakēt olarak kullanēlmaya uygun olmalarēnēn nedeni, bozunma 

basamaklarēnēn ekzotermik olmasēndan dolayēdēr. Bozunmalarē sērasēnda ortaya ­ēkan 

y¿ksek ēsē sayesinde hedef reaksiyonun ger­ekleĸmesi tetiklenir. Termal bozunma 

sonrasēnda a­ēĵa ­ēkan NH3 ve CO2 ile birlikte sēcaklēĵēn 600 ÜCô ye kadar y¿kseldiĵi 

tespit edilmiĸtir [58-61].  

1.10.1 ¦renin Kristal Yapēsē 

¦re molek¿l¿ d¿zlemsel bir yapēya sahiptir (ķekil 1.3). Ancak gaz fazēnda 

olduĵunda azot atomlarē, piramidal bir geometriyi benimsediklerinden dolayē d¿ĸ¿k 

enerjili bir yapē meydana gelir. Katē ¿re yapēsēnda ise, oksijen merkezi, iki tane 

hidrojen baĵē ile azot atomuna baĵlanēr. ¦re yapēsēnda bulunan karbon atomu, sp
2
 

hibriti yapmēĸ iken, C-N baĵlarē ­ift baĵ karakterlidir. ¦renin sudaki y¿ksek 

­ºz¿n¿rl¿ĵ¿, su ile arasēnda meydana gelen yoĵun hidrojen baĵlarēndan 

kaynaklanmaktadēr [62]. 

¦re (Latince Urea Pura), organik bir bileĸik olup, form¿l¿ H2N-CO-NH2' dir. 

Karbonik asidin diamidi olan ¿re, aynē zamanda karbamik asidin de amidi 

olduĵundan karbamid adē ile de bilinir. 

¦renin ilk defa 1773 yēlēnda keĸfedildiĵi bilinir. Ancak ĸ¿pheden uzak kesin 

sentezi 1828' de Wºhler tarafēndan ger­ekleĸtirilmiĸtir. Keĸfinden itibaren 50' den 

fazla tepkimede ¿re, bir ¿r¿n olarak elde edilmiĸtir. Amonyum karbonatēn 150-200 

ÁC' ye kadar ēsētēlmasēndan ¿re elde edilir. En ­ok g¿bre ve hayvan yemi olarak 

kullanēlan ¿reden, ila­ ve plastik yapēmēnda da faydalanēlēr. ¦re; asit ve tuzlarla bir 

takēm katēlma bileĸikleri, bazē asitlerle de kondensasyon ¿r¿nleri veya ¿reidleri verir. 

Naftalinin t¿revleriyle verdiĵi bileĸikleri terapide kullanēlēr. Boya ¿retiminde de 

kullanēlan ¿re aynē zamanda bitkiler i­in bir besin kaynaĵēdēr. Nitrik asitle g¿bre ve 

patlayēcē madde olarak kullanēlan ¿re nitrat adē verilen bir tuz oluĸturur [63-67]. 
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ķekil 1.3: ¦renin kristal yapēsē. 

1.10.2 Glisinin Kristal Yapēsē 

Glisin (Gly), form¿l¿ NH2CH2COOH olan apolar bir aminoasittir (ķekil 1.4). 

Yapēsal olarak proteinlerde bulunan 20 aminoasit arasēnda en basit olanēdēr. Yan 

zinciri sadece bir hidrojen atomundan ibarettir. Glisindeki Ŭ-karbon atomu da bir 

hidrojene baĵlē olduĵu i­in, glisin optik olarak aktif deĵildir, diĵer bir deyiĸle optik 

izomeri bulunmamaktadēr. 

Yan zincirinin olmamasēndan dolayē iki polipeptid ana zincirinin (veya aynē 

polipeptid segmentinin) birbirlerine olduk­a yakēnlaĸabilecekleri bºl¿mleri 

oluĸtururlar. Glisin en k¿­¿k aminoasit olmasē nedeniyle diĵer aminoasitlerin 

sēĵamadēĵē bir­ok yere sēĵabilmektedir. ¥rnek olarak, kollajen heliksinin i­inde 

aminoasitlerden sadece glisin bulunabilmektedir [68, 69]. 

 

ķekil 1.4: Glisinin molek¿l yapēsē. 
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1.11 Borofosfatlar 

Borofosfat bileĸiklerinin yapēsal karmaĸasē, temel bileĸenleri olan B2O3 ve 

P2O5 gruplarēnēn lokalize baĵlanma d¿zeninden etkilenmektedir [70]. Borat 

yapēsēnda; bor atomlarē, trigonal sp
2
 baĵlarēyla 3 oksijen atomu ¿zerinden baĵlanarak 

d¿zlemsel veya piramidal BO3 yapēsēnē oluĸturur veya tetragonal sp
3 
baĵlarēyla 4 

oksijen atomu ¿zerinden baĵlanarak tetrahedral BO4 grubunu oluĸturur [71].  Bunun 

dēĸēnda, boratlar sadece yukarēda bahsedilen iki basit grubu i­ermezler, aynē zamanda 

B3O6, B3O7 veya (BO3)n gibi ­ok daha karmaĸēk yapēlarē i­erebilirler [72-74].  Fosfat 

yapēsē temel olarak, daha basit olan tetrahedral PO4 grubu ve non-lineer P-O-P 

baĵēyla baĵlanmēĸ iki bozulmuĸ tetrahedral PO4 grubunu i­eren daha karmaĸēk P2O7 

gibi iki gruptan oluĸmaktadēr [75]. Levesseur ve diĵ. [76] borofosfatlarēn temel 

olarak, yapēlarēnda bulunan oksijenlerin birbiriyle kºpr¿ oluĸturmasē sonucu 

meydana gelen dºrtl¿ koordinasyona sahip B ve P atomlarēnēn silika benzeri bir aĵ 

oluĸturmasēyla meydana getirdiĵi ñBPO7ò grubundan oluĸtuĵunu bildirmiĸtir. Bu 

nedenle, borofosfat bileĸiklerinin ºnemli bir kristal yapē ­eĸitliliĵine sahip olmasē, 

yeni fonksiyonel malzemelerin keĸfini ama­layan ­alēĸmalar i­in geniĸ bir yelpaze 

saĵlamaktadēr [77]. Toprak alkali metallerin yapēya ilave edilmeleri yeni yapēsal 

birimler oluĸturarak ºzellikle non-lineer optik malzemeler gibi yeni fonksiyonel 

malzemelerin elde edilmesini ama­layan ­alēĸmalar i­in temel oluĸturabilirler [56]. 

Susuz yapēya sahip olan borofosfat bileĸiklerinden olan MBPO5 (M = Ca, Sr, 

Ba) ilk olarak termal yºntemle Bauer [78, 79] tarafēndan elde edilmiĸ ve X-ēĸēnlarē 

toz kērēnēm verilerinden yola ­ēkēlarak hekzagonal sistemde kristallendikleri 

belirlenmiĸ ve h¿cre parametreleri tablodaki gibi hesaplanmēĸtēr (Tablo 1.4).  

 

Tablo 1.4: CaBPO5, SrBPO5 ve BaBPO5 bileĸiklerine ait h¿cre parametreleri. 

Bileĸik a (¡) c (¡) 

CaBPO5 6.688 13.234 

SrBPO5 6.857 13.657 

BaBPO5 7.111 13.977 

 



17 

 

Bu bileĸikler baĸta geleneksel y¿ksek sēcaklēk katē hal yºntemi olmak ¿zere, 

hidrotermal yºntem gibi yenilik­i yºntemler de kullanēlarak sentezlenmiĸtir [80].  

Literat¿rde 400 ÜC sēcaklēkta ­eĸitli s¿relerle ºn kalsinasyon iĸlemi uygulanēp karēĸēm 

yeniden homojenize edildikten sonra 800-1150 ÜC sēcaklēk aralēklarēnda ­eĸitli 

s¿relerle bileĸiklerin sentezleri ger­ekleĸtirilmiĸtir [70, 77, 80-82]. Gºzel [83] 1993 

yēlēnda tamamladēĵē doktora tezinde bileĸiklerin sentezini geleneksel katē hal yºntemi 

ile ger­ekleĸtirerek Rietveld metodu ile ­eĸitli h¿cre parametrelerini hesaplamēĸtēr 

(Tablo 1.5). 

Tablo 1.5: CaBPO5, SrBPO5 ve BaBPO5 bileĸiklerine ait kristal yapē ve h¿cre parametreleri deĵerleri. 

Bileĸik Form¿l¿ CaBPO5 SrBPO5 BaBPO5 

Kristal Sistem hekzagonal hekzagonal hekzagonal 

M A 161.86 209.40 259.11 

a (¡) 6.6799(2) 6.8488(1) 7.1026 

c (¡) 6.6121(3) 6.8159(2) 6.9822 

V (¡
3
) 255.51 276.88 305.04 

d (g/cm
3
) 2.53 4.04 4.23 

Z 3 3 3 

1.12 Taguchi Yºntemi 

Taguchi yºntemi, Dr. Genichi Taguchi tarafēndan 1950ΐlerde s¿re­ en 

iyileme tekniĵi olarak geliĸtirilmiĸtir [84]. Taguchi yºntemi farklē parametrelerin, 

farklē seviyeleri arasēndan en iyi kombinasyonu saptamak i­in olduk­a kullanēĸlē bir 

yºntemdir. Her bir parametrenin, her bir seviyesini i­eren t¿m kombinasyonlar i­in 

olduk­a fazla deneysel ­alēĸma yapēlmasē gereken durumlarda Taguchi yºnteminde 

ortogonal dizi tablosu kullanēlarak ­ok daha az sayēda deneysel ­alēĸmayla sonuca 

ulaĸmak m¿mk¿nd¿r [85]. Araĸtērma konumuz ile ilgili olarak Taguchi yºntemine 

gºre oluĸturduĵumuz dizi tablosu aĸaĵēda verilmiĸtir (Tablo 1.6). Literat¿r 

incelendiĵinde Taguchi yºntemiyle ger­ekleĸtirilen bir­ok ­alēĸmaya 

rastlanmaktadēr. ¥rneĵin; Kumar ve diĵerleri [85] Taguchi yºntemini kullanarak 
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dºk¿m prosesinin parametrelerinin eniyilendiĵi bir ­alēĸma ger­ekleĸtirmiĸlerdir. 

Diĵer taraftan Dovey ve Matthews [84] ­alēĸmalarēnda matkap u­larēnēn PVD 

(Physical Vapor Deposition) tekniĵi kullanēlarak TGN (Titanium Nitrit) kaplamasē 

uygulamasēnda performans istatistiĵi olarak kayēp fonksiyonunu ele almēĸlardēr. 

Taguchi yºntemi uygulamasē sonucunda, kaplama maliyetlerinde %25 oranēnda bir 

artēĸ olmasēna raĵmen matkap u­larēnēn paslanmaya karĸē olan dayanēmlarēnda %40ô 

lēk bir kalite artēĸē saĵlanmēĸtēr. 

Tablo 1.6: Taguchi yºntemine gºre deneysel tasarēm. 

Deney kodu Parametreler  

Sēcaklēk  S¿re  Mol oranē 

KF29 900 ÜC 3 1:1:1:1 

KF30 900 ÜC 3 1:1:1:2 

KF31 900 ÜC 3 1:1:2:1 

é é é é 

KF44 900 ÜC 5 1:1:1:1 

KF45 900 ÜC 5 1:1:1:2 

KF46 900 ÜC 5 1:1:2:1 

é é é é 

KF59 900 ÜC 7 1:1:1:1 

KF60 900 ÜC 7 1:1:1:2 

KF61 900 ÜC 7 1:1:2:1 

é é é é 

KF74 950 ÜC 3 1:1:1:1 

KF75 950 ÜC 3 1:1:1:2 

KF76 950 ÜC 3 1:1:2:1 

é é é é 

KF89 950 ÜC 5 1:1:1:1 

KF90 950 ÜC 5 1:1:1:2 

KF91 950 ÜC 5 1:1:2:1 

é é é é 

KF104 950 ÜC 7 1:1:1:1 

KF105 950 ÜC 7 1:1:1:2 

KF106 950 ÜC 7 1:1:2:1 

é é é é 

KF119 1000 ÜC 3 1:1:1:1 

KF120 1000 ÜC 3 1:1:1:2 

KF121 1000 ÜC 3 1:1:2:1 

é é é é 

KF134 1000 ÜC 5 1:1:1:1 

KF135 1000 ÜC 5 1:1:1:2 

KF136 1000 ÜC 5 1:1:2:1 

é é é é 

KF149 1000 ÜC 7 1:1:1:1 

KF150 1000 ÜC 7 1:1:1:2 

KF151 1000 ÜC 7 1:1:2:1 

é é é é 
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1.13 Nadir Toprak Metalleri ve L¿minesans ¥zellikleri 

Fotol¿minesans kelimesinin anlamē, ēĸēk yayēnēmēnda uyarēcē kaynak olarak 

fotonlarēn kullanēmē olarak tanēmlanabilir. L¿minesans olayēnē anlayabilmek i­in, 

molek¿l orbitallerinin nasēl oluĸtuĵuna bakmak gerekir. Ķki atomik orbitalin 

kombinasyonu ile baĵlayēcē ve karĸēt baĵlayēcē molek¿l orbitalleri meydana gelir. 

Baĵlayēcē orbitaller daha d¿ĸ¿n enerjili olduklarēndan dolayē, elektronlar tarafēndan 

tercih edilirler. Oluĸan her bir molek¿l orbitalin titreĸim alt enerji seviyeleri vardēr. 

ķekil 1.5ó te l¿minesans ºzellik gºsteren bir molek¿l¿n kēsmi enerji seviyesi 

diyagramē verilmiĸtir [86]. Bazē molek¿llerde bu seviyeler arasē enerji boĸluĵu ­ok 

fazla olduĵundan bu ge­iĸler m¿mk¿n olamamaktadēr. Ancak yine de bu ge­iĸleri 

m¿mk¿n kēlmanēn ­eĸitli yollarē vardēr. Bu yollardan bir tanesi anorganik l¿minesans 

malzemeler oluĸturmaktēr. Bu malzemeler; konak (host) molek¿l, bu molek¿l¿n 

kristal boĸluklarē ve bu boĸluklara yerleĸebilecek olan katkē (dopant) adē verilen 

elementlerden oluĸmaktadēr. Konak molek¿l; uyarēlma enerjisi, soĵurma g¿c¿, 

kimyasal ­evresi ve sēcaklēĵē gibi paramatreler gºz ºn¿nde bulundurularak se­ilen 

Y2O3, Y3Al5O12 vb. anorganik yapēlardēr. Katkē ise, uygulama alanē ve konak 

molek¿le gºre se­ilen, sabit bir y¿kseltgenme basamaĵēna sahip olan Cr
3+

, Mn
3+

, 

Eu
3+

, Ce
3+

 gibi elementlerdir [83].  

 

ķekil 1.5: Fotol¿minesans madde i­in kēsmi enerji diyagramē. 

 

Lantanitler; periyodik cetvelin 6. periyodunda yer alēr ve La, Ce, Pr, Nd, Pm, 

Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb ve Lu elementlerini i­eren nadir toprak 

metalleridir. Lantanit iyonlarē; gºr¿nt¿leme teknolojileri, lazerler ve sintilatºrler i­in 
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yaygēn olarak kullanēlan l¿minesans malzemelerdir. Lantanit iyonlarēnēn 4f
N
 

konfig¿rasyonundaki enerji seviyelerini belirlemek i­in kullanēlan parametrik kristal 

alan modeli ilk olarak 1960ô lē yēllarda geliĸtirilmiĸtir [87]. Kristal alan modeli, 

d¿ĸ¿k [88] veya y¿ksek [89] simetrili ­eĸitli lantanit sistemlerine baĸarēlē bir ĸekilde 

uygulanmēĸtēr. 4f
N
Ÿ4f

N-1
5d ge­iĸ spektrumunu analiz etmek i­in model, iki [90, 91] 

ve ¿­ deĵerlikli [92] iyonlarē kullanarak konfig¿rasyonu 4f
N-1
5dô ye uzatmēĸtēr [93]. 

1.14 Nadir Toprak Metalleri ve Toprak Alkali Bor ofosfatlar 

Nadir toprak metali katkēlanmēĸ toprak alkali borofosfatlar, hem 

borofosfatlarēn yapēsal ­eĸitliliĵinin ­ok olmasēndan hem de nadir toprak metallerinin 

ilavesi bu bileĸiklerin kayda deĵer ºl­¿de l¿minesans ºzellik gºstermelerinden 

dolayē son yēllarda sēklēkla ­alēĸēlan konular arasēna girmiĸtir. Ayrēca, nadir toprak 

metali dope edilmiĸ malzemelerin spektral boĸluk ĸiddeti (SHB), y¿ksek yoĵunluklu 

hazēfa cihazlarēnda optik data deposu olarak potansiyel bir kullanēma sahip olduĵu 

i­in hatērē sayēlēr derecede ilgi gºrmektedir [94]. Toprak alkali borofosfatlara dope 

edilmiĸ olan lantanit grubu nadir toprak metalleri Tablo 1.7ô de verilmiĸtir [93-98].  

 

Tablo 1.7: Toprak alkali borofosfatlara dope edilmiĸ ve edilmemiĸ olan nadir toprak metalleri. 

Bileĸik CaBPO5 SrBPO5 BaBPO5 

Dope edilmiĸ nadir toprak metalleri 

[93-98] 

Eu, 

Yb,  

Ce,  

Sm, 

Tb, 

Dy 

Eu, 

Yb,  

Ce 

Eu, 

Yb,  

Ce,  

Sm, 

Tb 
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1.15 Mikrodalga Enerjiyle Sentez 

Mikrodalga enerji; 300 MHz ile 300 GHz aralēĵēnda frekansa sahip iyonize 

olmamēĸ elektromanyetik radyasyondur.  Metalik bir levha benzeri aynadan yansēyan 

mikrodalgalar, dielektrik ara y¿zeyde kērēlēr ve parabolik yansētēcē ile odaklanēr. 

Mikrodalga enerji, belli bir frekansta y¿zdelik bir dºn¿ĸ¿m verimiyle elektrik 

enerjisinden elde edilir.  Mikrodalgalar; gºr¿n¿r, ultraviyole gibi elektromanyetik 

enerji ĸekillerinden daha y¿ksek dalga boylarēna ve daha d¿ĸ¿k enerji miktarēna 

sahiptirler.  Mikrodalga enerji; ēsētma, kurutma, li­ iĸlemi, kavurma, ergitme, oksitli 

minerallerin karbotermik red¿ksiyonu gibi iĸlemlerin uygulanmasēnda kullanēlēr [99]. 

End¿striyel iĸlemler i­in mikrodalga ēsētma; iĸlem zamanēnēn azaltmasē ve d¿ĸ¿k 

enerji maliyetinden dolayē tercih edilmektedir [100].  

Mikrodalganēn baĸlangē­ta gēda, kimya ve k©ĵēt sanayisine yºnelik araĸtērma 

ve uygulamalarē sºz konusuyken daha sonralarē cevher hazērlama ve metalurji 

sanayinde de kullanēmēna baĸlanmēĸtēr.  Mikrodalga ile ēsētma, numunenin 

derinliklerine n¿fuz edebilen elektromanyetik enerji formunda olduĵu i­in klasik 

ēsētmadan farklēdēr.  Klasik ēsētma sistemleri taĸēnēm (konveksiyon), iletim 

(kond¿ksiyon) ve yayēlma gibi standart ēsē transfer mekanizmasēndan ge­erek 

numuneyi dēĸarēdan ēsētērken, mikrodalga ile ēsētma se­imli ve matristeki bazē fazlarēn 

diĵerlerinden ­ok daha hēzlē ēsēnabilmesi avantajēna sahiptir.  Bu avantajlar ise 

mikrodalga enerjinin cevher/kºm¿r hazērlama ve ekstraktif metalurji end¿strisinde 

kullanēmēnē teĸvik etmektedir [101, 102].   

1.15.1 Mikrodalga ile Isētma Sistemi 

Mikrodalga ēsētma sistemi dºrt temel bileĸenden oluĸmaktadēr.  Bunlar [101]; 

1- G¿­ uygulayēcē, 

2- G¿­ kaynaĵē, mikrodalga ¿reten (elektrik enerjisini mikrodalgaya dºn¿ĸt¿ren) 

vakum t¿p¿, magnetron, 

3- Jeneratºrden gelen mikrodalgalarē aplikatºre ileten dalga-rehberi, 

4- Hedef malzemenin ēsētēlmasēnē saĵlayan rezonans boĸluk (ºrneĵin fērēn). 
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ķekil 1.6: Mikrodalga ile ēsētmanēn ĸematik gºsterimi [101]. 

1.16 Y¿ksek Sēcaklēk Katē-Hal Sentez Yºntemi 

Katēlarē hazērlamak i­in en basit ve yaygēn yºntem olan y¿ksek sēcaklēk katē 

hal sentez yºnteminde, istenilen ¿r¿ne ulaĸmak i­in u­ucu olmayan en az iki katē 

madde birlikte ēsētēlēr.  Bu metot, hem end¿stride hem de laboratuarlarda geniĸ ­aplē 

bir kullanēm alanē bulmaktadēr. Metal oksitler, s¿lf¿rler, nitritler, al¿minasilikatlar ve 

diĵer bir­ok t¿r¿n sentezinde kullanēlabilir. Yaygēn kullanēmēna raĵmen y¿ksek 

sēcaklēk katē-hal sentez yºnteminin dezavantajlarē da mevcuttur. Genellikle 500-2000 

ÁC aralēĵēnda y¿ksek sēcaklēk gereksinimi ve bu gereksinim dolayēsēyla y¿ksek enerji 

t¿ketimi sºz konusudur.  Bunun nedeni, ikili iyonik bileĸiklerin, iyonun boyutu ve 

y¿k¿ne gºre 4ô ten 12ô ye kadar deĵiĸen y¿ksek koordinasyon numaralarēna sahip 

olmasē dolayēsēyla ºrg¿ enerjisini karĸēlamanēn ­ok zor olmasēdēr.  Ayrēca bºylesi 

y¿ksek sēcaklēklarda, istenen bileĸik kararsēz olabilir veya bozunabilir.Bu t¿r 

reaksiyonlar yavaĸtēr ve sēcaklēĵē arttērma hēzē, iyonlarēn dif¿zyon oranēnē arttērēr.  

Genellikle katēlar, erime noktalarēna kadar ēsētēlamadēklarēndan reaksiyonlar katē-

halde meydana gelir.  Katē-hal reaksiyonlarē, sadece iki katēnēn ara y¿zeyinde 

ger­ekleĸir ve hemen y¿zey tabakasē reaksiyona girer.  Reaksiyon, reaktanlar ara 

y¿zeye girdiĵi s¿rece devam eder.  Sēcaklēĵē arttērmak, ara y¿zdeki reaksiyona 

olanak saĵlar ve dif¿zyon, oda sēcaklēĵēna gºre daha hēzlē meydana gelmiĸ olur.  En 

ºnemli kural katēyē, erime noktasēnēn iki-¿­ katē sēcaklēĵa ēsētarak uygun bir 

reaksiyon zamanē saĵlamaktēr. Buna raĵmen, dif¿zyon, sēnērlayēcē basamaktēr. Bu 

y¿zden, baĸlangē­ maddelerinin k¿­¿k tanecik boyutuna getirilmesi ºnemlidir ve iyi 
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homojenize edilmiĸ karēĸēm y¿zey temas alanēnē arttērēr ve reaktanlarēn n¿fuz etmesi 

gereken mesafeyi kēsaltēr [103]. 

K¿­¿k taneciklerin homojen karēĸēmēnē elde etmek i­in reaktanlarē ºĵ¿tme 

iĸlemi olduk­a ºnemlidir. Bir kristalin y¿zeyinin bir diĵeriyle temasē, hidrolik bir 

pres ile toz karēĸēmē pelet haline getirmekle arttērēlabilir. Reaksiyon karēĸēmē, ēsētma 

s¿reci boyunca birka­ kez alēnarak, yeni y¿zeyler oluĸturup reaksiyon hēzēnē 

arttērmak i­in genellikle tekrar homojenize edilir [103]. 

1.17 ¢alēĸmanēn Amacē 

G¿n¿m¿z kesme, aĸēndērma ve parlatma teknolojisinde yaygēn olarak 

kullanēlan s¿per-sert malzemeler hayati ºnem taĸēmaktadēr. Geleneksel olarak 

kullanēlan elmas ve son yēllarda alternatif kullanēma sahip olan cBN, g¿n ge­tik­e ve 

teknoloji ilerledik­e bazē sēkēntēlar doĵurmuĸtur. Bu y¿zden hem elmas gibi sert ve 

aĸēnma direnci y¿ksek hem de k¿bik bor nitr¿r gibi y¿ksek termal kararlēlēĵa sahip 

ve kimyasal olarak inert yeni bir s¿per sert malzeme elde etmek, deneysel ve teorik 

araĸtērmalar a­ēsēndan b¿y¿k bir ºnem taĸēmaktadēr. Yeni prosed¿rlerin ve 

malzemelerin geliĸtirilmesi kadar ¿retimdeki verimliliĵi arttērma ve ¿retimi g¿nl¿k 

kullanēm seviyesine ­ekebilmek i­in minimum maliyete d¿ĸ¿rme gereksinimi, 

aĸēnmaya dayanēklē seramik malzemelere olan ilgide s¿rekli bir artēĸa neden 

olmuĸtur. Bu nedenlerin yanē sēra, yeni potansiyel uygulama alanlarēnēn varlēĵē bu t¿r 

malzemelerin geliĸtirilmesini teĸvik etmiĸtir. 

Borofosfatlar, kataliz ve seramik m¿hendisliĵinin yanē sēra iyon ileten 

malzemeler gibi pek ­ok teknolojik alanda yaygēn kullanēma sahiptirler. 

Borofosfatlar, yapēlarēna dope edilen (kristal birim h¿cre boĸluklarēna yerleĸen) nadir 

toprak metalleri sayesinde, ilave bir l¿minesans ºzellik gºstererek; aynē zamanda 

fosfor malzeme olarak da kullanēlabilirler. Borofosfatlarēn kristal boĸluklarēna nadir 

toprak metallerinin dope edilmesiyle, bilim ve teknoloji d¿nyasēnda kaybettikleri 

yerlerini geri kazanmalarē ve ileri teknoloji alanēnda da ivmeli olarak uygulama 

imkanē bulmalarē ama­lanmēĸtēr.  
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2. MATERYAL VE Y¥NTEM 

2.1 Kullanēlan Kimyasal Maddeler 

B, aktif C, B2O3, H3BO3, etanol, ¿re, glisin, ĸerit Mg, toz Mg, 

Mg(NO3)2.6H2O, Ba(NO3)2, Sr(NO3)2, Co(NO3)2.6H2O, Ni(NO3)2.6H2O, Y2O3, 

MoO3, ZrO2, BeO, MgO, CaO, SrCO3, BaCO3, NH4H2PO4, LiNO3, Er2O3, Gd2O3, 

La2O3, Nd2O3, Er2O3, Sm2O3 ve Dy2O3 kimyasal maddeleri Merck, Riedel ve Sigma 

firmalarēndan temin edilmiĸtir. 

2.2 Kullanēlan Cihazlar 

Mikrodalga enerji yºntemi kullanēlarak yapēlan sentezlerde Siemens V12 

model, 2.45 GHz g¿c¿nde ev tipi mikrodalga fērēn kullanēlmēĸtēr. Geleneksel katē-hal 

reaksiyonlarē Proterm marka k¿l fērēnēnda ger­ekleĸtirilmiĸtir. X-ēĸēnlarē toz kērēnēm 

­ekimleri CuKŬ = 1.54056 ¡, 30 mA, 45 kV radyasyonunda PANanalytic XôPert 

PRO marka X-ēĸēnlarē difraktometresi (XRD) ile elde edilmiĸtir.  Ķnfrared 

spektrumlarē, Perkin Elmer Diamond 100 Fourier Transform Ķnfrared (FTIR) 

pektrofotometresi ile ºl­¿lm¿ĸt¿r. Rietveld analizleri High Score Plus (Lisans kodu= 

92000096) programē ile ger­ekleĸtirilmiĸtir. SEM fotoĵraflarē Field Emission 

Scanning Electron Microscopy (FESEM-Carl Zeiss Supra 40VP ile gºr¿nt¿lenmiĸtir. 

Rafine edilmiĸ birim h¿cre parametreleri ise POWD programē kullanēlarak 

hesaplanmēĸtēr. Termal analiz ise, Perkin Elmer Diamond marka Diferansiyel 

Taramalē Termal Analiz (TG/DTA) cihazē ile ger­ekleĸtirilmiĸtir. Fotol¿minesans 

analizleri (PL) Andor Solis Sr 500i spektrofotometresi ile tamamlanmēĸtēr. 
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2.3 Ķnert Ortam Mikrodalga Fērēn Deneylerinde Kullanēlan Sistem 

Reaksiyon ortamdan oksijen uzaklaĸtērmaya yºnelik bir gereksinim meydana 

gelmesi sonucunda mikrodalga fērēn i­erisinden azot gazēnēn ge­irilebileceĵi bir 

sistem tasarlanmēĸ ve tasarē ¿r¿ne ulaĸēlmasē i­in gerekenler yapēlmēĸtēr. Ķ­erisine 

kroze yerleĸtirilebilecek boyutta, ēsēya dayanēklē borosilikat camdan, kapaĵēnda bir 

gaz giriĸi ve bir gaz ­ēkēĸē bulunan cam kap mikrodalga fērēn i­erisine yerleĸtirilerek 

gerekli baĵlantēlar yapēlmēĸtēr. Y¿ksek saflēktaki azot gazē sistemden ge­irilerek 

oksijensiz ortam saĵlanmēĸtēr. Dēĸarēdan hava giriĸini ºnlemek i­in ise gaz ­ēkēĸ 

borusuna gaz tuzaĵē baĵlanmēĸtēr. Sisteme ait fotoĵraflar ve ĸematize edilmiĸ 

­izimleri sērasēyla ķekil 2.1 ve ķekil 2.2ô de gºr¿lmektedir. 

2.4 Mikrodalga Yºntem 

Baĸlangē­ maddeleri, reaksiyon denklemlerine uygun mol oranlarēnda 

tartēlmēĸ, agat havanda homojenize edilerek ºĵ¿t¿lm¿ĸt¿r. ¥ĵ¿t¿len karēĸēmlardan 

yaklaĸēk 1 gram tam tartēm alēnarak krozelere konulmuĸtur. Karēĸēmlar, ­eĸitli g¿­ 

deĵerlerinde uygun s¿relerle reaksiyona maruz bērakēlmēĸlardēr. Elde edilen ¿r¿nler 

havanda ºĵ¿t¿lerek, X-ēĸēnlarē toz kērēnēmē desenlerinin alēnmasē i­in desikatºre 

konulmuĸtur. Mikrodalga yºntem kullanēlarak yapēlan b¿t¿n deneylerde aynē 

iĸlemler uygulanmēĸtēr. 
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ķekil 2.1: Cam sistemine ait fotoĵraflar. 

 

ķekil 2.2: Cam sistemine ait ĸematize edilmiĸ fotoĵraflar. 
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2.5 Y¿ksek Sēcaklēk Katē-Hal Sentez Prodes¿r¿ 

Baĸlangē­ maddeleri, reaksiyon denklemlerine uygun mol oranlarēnda 

tartēlmēĸ, agat havanda homojenize edilerek ºĵ¿t¿lm¿ĸt¿r. ¥ĵ¿t¿len karēĸēmlardan 

yaklaĸēk 1 gram tam tartēm alēnarak porselen krozelere konulmuĸtur. KF1-28 kodlarē 

arasēndaki deneyler, 900 ÜC sēcaklēk ve 4 saat sure parametreleri kullanēlarak 

ger­ekleĸtirilmiĸtir. Taguchi yºnteminin kullanēldēĵē KF29-163 kodlar arasēndaki 

deneyler ise borofosfatlarēn ilk oluĸum sēcaklēĵē olan 900 ÜCô den baĸlanarak 

toplamda ¿­ farklē sēcaklēk parametresi olacaĵē i­in 950 ve 1000 ÜC sēcaklēklarda 

ger­ekleĸtirilmiĸtir. KF164-186 kodlarē arasēndaki deneyler ise, literat¿r gºz ºn¿nde 

bulundurularak 400 ÜCô de 2 saatlik ºn kalsinasyon iĸleminin ardēndan tekrar 

homojenize edilerek 10 ÜC/dk ēsētma hēzē ile 900 ÜCô ye ­ēkarēlarak bu sēcaklēkta 10 

saat kalsine edildikten sonra dakikada 10 ÜCô lik soĵuma ile oda sēcaklēĵēna 

getirilmek suretiyle ger­ekleĸtirilmiĸtir [70, 77, 94].     
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3. BULGULAR VE  TARTIķMA 

3.1 B/Aktif C Sisteminde S¿re Etkisinin Ķncelenmesi Ķ­in 

Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.1: B/Aktif  C sisteminde s¿re etkisinin incelenmesi i­in ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

S¿reler Hedeflenen 

¿r¿n 

MD1 B + C 1:1 (5 dk) B6O 

MD2 B + C 1:1 (10 dk) B6O 

MD3 B + C 1:1 (15 dk) B6O 

MD4 B + C 1:1 (20 dk) B6O 

MD5 B + C 1:1 (25 dk) B6O 

MD6 B + C 1:1 (30 dk) B6O 

3.2 B/Aktif C Sisteminde S¿re Etkisinin Ķncelenmesi Ķ­in 

Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.1ô de verilen deneylerde aynē mol oranēna sahip giriĸ maddeleri farklē 

s¿relerde 850 Watt g¿­teki mikrodalga enerjiye maruz bērakēlmēĸtēr. MD1, MD2, 

MD3, MD4, MD5 ve MD6 deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē 

toz kērēnēm desenleri ķekil 3.1ô de verilmiĸtir. Bu deneylere ait XRD desenleri 

incelendiĵinde s¿renin 30 dakika olduĵu MD6 deneyinde baĸlangē­ maddelerine ait 

piklerin kaybolduĵu gºr¿lm¿ĸt¿r. Fakat hedef ¿r¿n¿n sentezi ger­ekleĸtirilememiĸtir. 

Bundan sonra yapēlan deneylerde mikrodalga enerjiye maruz bērakēlma s¿resi olarak 

30 dakika alēnmēĸtēr.  
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ķekil 3.1: MD1, MD2, MD3, MD4, MD5 ve MD6 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.3 B/Aktif C Sisteminde G¿­ Etkisinin Ķncelenmesi Ķ­in 

Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.2: B/Aktif C sisteminde g¿­ etkisinin incelenmesi i­in ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

G¿­ 

deĵerleri 

Hedeflenen 

¿r¿n 

MD7 B + C 1:1 (100 W) B6O 

MD8 B + C 1:1 (200 W) B6O 

MD9 B + C 1:1 (300 W) B6O 

MD10 B + C 1:1 (450 W) B6O 

MD11 B + C 1:1 (600 W) B6O 

MD12 B + C 1:1 (700 W) B6O 

MD13 B + C 1:1 (850 W) B6O 

3.4 B/Aktif C Sisteminde G¿­ Etkisinin Ķncelenmesi Ķ­in 

Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.2ô de verilen deneylerde aynē mol oranēnda hazērlanan numuneler, 

farklē g¿­ deĵerlerinde 30 dk mikrodalga enerjiye maruz bērakēlmēĸtēr. MD7, MD8, 

MD9, MD10, MD11, MD12 ve MD13 deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait 

X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.2ô de verilmiĸtir. Bu deneylere ait XRD 

desenleri incelendiĵinde g¿­ deĵeri y¿kseldik­e reaksiyonun ger­ekleĸme oranēnda 
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bir artēĸēn olduĵu, baĸlangē­ maddelerinin piklerinin kaybolduĵu gºr¿lm¿ĸt¿r. Fakat 

hedef ¿r¿n sentezlenememiĸtir. Bu durumda en uygun g¿­ deĵerinin 850 Watt 

olduĵu belirlenmiĸtir. Bundan sonraki deneyler 850 W g¿­ deĵerinde yapēlmēĸtēr.   

 

ķekil 3.2: MD7, MD8, MD9, MD10, MD11, MD12 ve MD13 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm 

desenleri. 

3.5 B/Aktif C Sisteminde Mol Oranē Etkisinin Ķncelenmesi Ķ­in 

Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.3: B/Aktif C sisteminde mol oranē etkisinin incelenmesi i­in ger­ekleĸtirilen deneyler ve 

kodlarē. 

Deney kodu Baĸlangē­ maddeleri Mol 

oranlarē 

Uygulanan Ķĸlem Hedeflenen ¿r¿n 

MD13 B + C 1:1 850 W/ 30 dk B6O 

MD14 B + C 2:2 850 W/ 30 dk B6O 

MD15 B + C 3:1 850 W/ 30 dk B6O 

MD16 B + C 4:1 850 W/ 30 dk B6O 

MD17 B + C 5:1 850 W/ 30 dk B6O 

MD18 B + C 6:1 850 W/ 30 dk B6O 

MD19 B + C 1:2 850 W/ 30 dk B6O 

MD20 B + C 1:3 850 W/ 30 dk B6O 

MD21 B + C 1:4 850 W/ 30 dk B6O 

MD22 B + C 1:5 850 W/ 30 dk B6O 

MD23 B + C 1:6 850 W/ 30 dk B6O 

MD24 B + C 1:7 850 W/ 30 dk B6O 

MD25 B + C 16:1 850 W/ 30 dk B6O 
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3.6 B/Aktif C Sisteminde Mol Oranē Etkisinin Ķncelenmesi Ķ­in 

Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.3ô te verilen deneylerde farklē mol oranlarēndaki giriĸ maddeleri 30 

dakika 850 W g¿c¿nde mikrodalga enerjiye maruz bērakēlmēĸlardēr. MD13, MD14, 

MD15, MD16, MD17, MD18, MD19, MD20, MD21, MD22, MD23 ve MD24 

deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 

3.3ô te verilmiĸtir. Bu ¿r¿nlere ait XRD desenleri incelendiĵinde amorf yapēya 

benzer ºzellik gºsterdikleri gºr¿lmektedir. En uygun mol oranēnēn hedef 

bileĸiĵimizin bileĸim oranē olan 6:1 olduĵu belirlenmiĸtir. MD18 deneyine ait FTIR 

spektrumu ķekil 3.4ô te ve literat¿r verileri Tablo 3.4ô te verilmiĸtir. FTIR 

spektrumunda gºzlenen titreĸimler amorf yapēda B-C-O i­erikli ¿r¿nlerin oluĸtuĵunu 

gºstermektedir.     
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ķekil 3.4: MD18 deneyine ait FTIR spektrumu. 

 

Tablo 3.4: MD18 deneyine ait FTIR verileri. 

Gºzlemlenen Dalga 

Sayēsē, cm
-1 

Titreĸim T¿r¿  

1195 OBO [104] 

 

Bor miktarēnēn aĸērē olarak alēndēĵē (16:1) MD25 kodlu deneye ait X-ēĸēnlarē 

toz kērēnēm desenleri ķekil 3.5ô te verilmiĸtir. XRD desenleri literat¿r deĵerleri ile 

karĸēlaĸtērēldēĵēnda, baĸlangē­ maddelerinden B (ICDD:31-0207) elementinin 

reaksiyona girmeden ortamda kaldēĵē belirlenmiĸtir.  

B/Aktif C sisteminde farklē mol oranlarē, farklē g¿­te mikrodalga enerji ve 

farklē s¿reler kullanēlarak yapēlan deneylerde hedeflenen kristal yapēlē B6O bileĸiĵi 

elde edilememiĸtir.  

4000 600 3500 3000 2500 2000 1500 1000 

100.0 

98.2 

98.4 

98.6 

98.8 

99.0 

99.2 

99.4 

99.6 

99.8 

100.0 

cm
-1 

%
T
 



34 

 

 

ķekil 3.5: MD25 deneyine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm deseni. 

3.7 B/B2O3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.5: B/B2O3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

MD26 B + B2O3 1:3 850 W/ 30 dk B6O 

MD27 B + B2O3 3:2 850 W/ 30 dk B6O 

MD28 B + B2O3 1:5 850 W/ 30 dk B6O 

3.8 B/B2O3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.5ô te verilen deneylerde baĸlangē­ maddesi olarak elementel bor ve 

B2O3 bileĸikleri farklē mol oranlarēnda kullanēlarak B6Oô nun sentezlenmesi 

hedeflenmiĸtir. ķekil 3.6ô da verilenMD26, MD27 ve MD28 deneyleri sonucunda 

elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri incelendiĵinde gºzlemlenen 

iki tane pikin baĸlangē­ maddelerinden olan B2O3ô e ait karakteristik pikler olduĵu 

belirlenmiĸtir. ķekil 3.7ô de baĸlangē­ maddeleri ile MD26ô ya ait XRD desenleri 

birlikte karĸēlaĸtērēlmēĸtēr. Baĸlangē­ maddelerinden B2O3ô ¿n reaksiyona girmeden 

ortamda kaldēĵē, diĵer baĸlangē­ ¿r¿n¿ olan elementel borô un ise bor oksit ile amorf 

bir faz meydana getirdiĵi belirlenmiĸtir. ķekil 3.8ô de MD26 deneyine ait FTIR 

spektrumu verilmiĸtir. Tablo 3.6ô da verilen FTIR spektrumu verileri literat¿r ile 

uyumludur. 
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ķekil 3.6: MD26, MD27 ve MD28 deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm 

desenleri. 

 

 

ķekil 3.7: MD26, B ve B2O3ô e ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

 

                        

ķekil 3.8: MD26 deneyine ait FTIR spektrumu. 
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Tablo 3.6: MD26 deneyine ait FTIR spektrumu verileri. 

Gºzlemlenen Dalga 

Sayēsē, cm
-1 

Titreĸim T¿r¿  

1436 ɡ (BO3) [105] 

1023 ɡas (BO3) [106] 

938 ɡs (BO3) [106] 

740 ɡ2 (BO3) [107] 

676 ŭdi (BO3) [106] 

3.9 B/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.7: B/H3BO3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

MD29 B + H3BO3 1:6 850 W/ 30 dk B6O 

MD30 B + H3BO3 3:4 850 W/ 30 dk B6O 

MD31 B + H3BO3 1:10 850 W/ 30 dk B6O 

3.10 B/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.7ô de verilen deneylerde farklē mol oranlarēnda B ve H3BO3 giriĸ 

maddeleri, 850 W g¿­te mikrodalga ēĸēna 30 dakika s¿reyle maruz bērakēlmēĸtēr. 

ķekil 3.9ô da verilen MD29, MD30 ve MD31 deneyleri sonucunda elde edilen 

¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri incelendiĵinde baĸlangē­ maddelerinden 

olan H3BO3ô ¿n (ICDD:30-0199) reaksiyona girmeden ortamda kaldēĵē 

belirlenmiĸtir.   
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ķekil 3.9: MD29, MD30 ve MD31 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.11 B2O3/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.8: B2O3/H3BO3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

MD32 B2O3 + H3BO3 2:3 850 W/ 30 dk B6O 

MD33 B2O3 + H3BO3 1:5 850 W/ 30 dk B6O 

MD34 B2O3 + H3BO3 5:1 850 W/ 30 dk B6O 

3.12 B2O3/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.8ô de verilen deneylerde farklē mol oranlarēna sahip B2O3 ve H3BO3 

baĸlangē­ maddeleri 30 dakika s¿reyle 850 W g¿­te mikrodalga enerjiye maruz 

bērakēlmēĸtēr. MD32, MD33 ve MD34 deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait 

X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.10ô da verilmiĸtir. MD32ô ye ait XRD deseni 

incelendiĵinde, baĸlangē­ maddelerinden H3BO3 (ICDD:30-0620) bileĸiĵinin 

reaksiyona girmeden ortamda kaldēĵē gºr¿lm¿ĸt¿r.  MD33ô e ait XRD desenleri 

literat¿r verileri ile karĸēlaĸtērēldēĵēnda, HBO2 (ICDD:77-0425) bileĸiĵinine ait 

piklerin yanē sēra baĸlangē­ maddelerinden H3BO3 (ICDD:30-0199) bileĸiĵine ait 

piklerin de olduĵu gºr¿lm¿ĸt¿r. MD34 deneyine ait XRD deseninden ¿r¿n ise 

karakteristik amorf ºzellik sergileyen bor-oksijen i­erikli bir malzemenin oluĸtuĵu 
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gºr¿lmektedir. MD34 deneyine ait FTIR spektrumu ķekil 3.11ô de ve FTIR spektrum 

verileri Tablo 3.9ô da verilmiĸtir. FTIR spektrum verileri bor ve oksijen i­erikli 

amorf ºzellikte ¿r¿n oluĸumunu desteklemektedir.    

 

ķekil 3.10: MD32, MD33 ve MD34 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

 

                                  

ķekil 3.11: MD34 deneyine ait FTIR spektrumu. 

 

Tablo 3.9: MD34 deneyine ait FTIR spektrum verileri. 

Gºzlemlenen Dalga Sayēsē, cm
-1 

Titreĸim T¿r¿  

1408 ɡ (BO3) [105] 

1191 ɡas (BO3) [106] 

883 ɡs (BO3) [106] 

705 ɡ2 (BO3) [107] 

633 ŭdi (BO3) [106] 
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3.13 % 6ô lēk H3BO3 Ķ­erisinde B/B2O3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen 

Deneyler 

Tablo 3.10: % 6ô lēk H3BO3 i­erisinde B/B2O3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD35 B + B2O3 1:3 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD36 B + B2O3 3:2 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD37 B + B2O3 1:5 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

3.14 % 6ô lēk H3BO3 Ķ­erisinde B/B2O3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen 

Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.10ô da verilen deneyler % 6ô lēk H3BO3 ­ºzeltisi i­erisinde farklē mol 

oranlarēnda, elementel B ve B2O3 baĸlangē­ maddeleri kullanēlarak, 850 W g¿­teki 

mikrodalga ēĸēna 30 dakika s¿reyle maruz bērakēlmēĸtēr. MD26, MD27 ve MD28 

deneylerinin %6ô lēk H3BO3 ­ºzeltisi i­erisinde hazērlanmasēyla meydana gelen 

MD35, MD36 ve MD37 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.12ô 

de verilmiĸtir. MD35 ve MD36 deneylerine ait XRD desenleri incelendiĵinde var 

olan piklerin baĸlangē­ maddelerinden H3BO3 ve B2O3ô e ait olduĵu belirlenmiĸtir. 

MD37ô ye ait XRD deseni ise karakteristik amorf ºzellik gºsteren bor ve oksijen 

i­erikli ¿r¿n¿n oluĸtuĵunu gºstermektedir. MD37ô ye ait FTIR spektrumu ķekil 

3.13ô te ve FTIR spektrum verileri Tablo 3.11ô de verilmiĸtir. FTIR spektrum 

verileri, literat¿r deĵerleri ile karĸēlaĸtērēldēĵēnda bor ve oksijen i­erikli ¿r¿n¿n 

oluĸumunu desteklemektedir.     
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ķekil 3.12: MD35, MD36 ve MD37 deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz 

kērēnēm desenleri. 

 

                                  

ķekil 3.13: MD37ô ye ait FTIR spektrumu. 

 

Tablo 3.11: MD37ô ye ait FTIR spektrum verileri. 

Gºzlemlenen Dalga Sayēsē, cm
-1 

Titreĸim T¿r¿  

1408 ɡ (BO3) [105] 

1190 ɡas (BO3) [106] 

883 ɡs (BO3) [106] 

704 ɡ2 (BO3) [107] 

632 ŭdi (BO3) [106] 
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3.15 % 6ô lēk H3BO3 Ķ­erisinde B/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen 

Deneyler 

Tablo 3.12: % 6ô lēk H3BO3 i­erisinde B/H3BO3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD38 B + H3BO3 1:6 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD39 B + H3BO3 3:4 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD40 B + H3BO3 1:10 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

3.16 % 6ô lēk H3BO3 Ķ­erisinde B/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen 

Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.12ô de verilen deneyler % 6ô lēk H3BO3 ­ºzeltisi i­erisinde farklē mol 

oranlarēnda, B ve H3BO3 baĸlangē­ maddeleri kullanēlarak 850 W g¿­teki mikrodalga 

ēĸēna 30 dakika s¿reyle maruz bērakēlmēĸtēr. MD38, MD39 ve MD40 deneyi 

sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.14ô te 

verilmiĸtir. MD38ôe ait XRD deseni incelendiĵinde HBO2 (ICDD:15-0403) 

bileĸiĵinin meydana geldiĵi gºr¿lm¿ĸt¿r. MD39ô un XRD deseni ise amorfa yakēn 

ºzellik gºsterirken, 30Ü civarēndaki tek pik H3BO3 (ICDD:30-0199) bileĸiĵinin en 

ĸiddetli karakteristik pikidir. MD40 deneyine ait XRD desenleri incelendiĵinde 

H3BO3ô ¿n, H6B2O6 (ICDD:25-0097) formuna dºn¿ĸt¿ĵ¿ belirlenmiĸtir.  



42 

 

 

ķekil 3.14: MD38, MD39 ve MD40 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.17 % 6ô lēk H3BO3 Ķ­erisinde B2O3/H3BO3 Sisteminde 

Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.13: % 6ô lēk H3BO3 i­erisinde B2O3/H3BO3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD41 B2O3 + 

H3BO3 

2:3 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD42 B2O3 + 

H3BO3 

1:5 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD43 B2O3 + 

H3BO3 

5:1 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

3.18 % 6ô lēk H3BO3 Ķ­erisinde B2O3/H3BO3 Sisteminde 

Ger­ekleĸtirilen Deneylerin Sonu­larē 

Tablo 3.13ô te verilen deneyler % 6ô lēk H3BO3 ­ºzeltisi i­erisinde farklē mol 

oranlarēnda, B2O3 ve H3BO3 baĸlangē­ maddeleri kullanēlarak 850 W g¿­teki 

mikrodalga ēĸēna 30 dakika s¿reyle maruz bērakēlmēĸtēr. MD41, MD42 ve MD43 

deneyi sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.15ô 

te verilmiĸtir. MD41 ve MD43ô e ait XRD desenleri incelendiĵinde yapēnēn genel 

olarak amorf olduĵu, 30Ü civarēndaki tek pikin ise HBO2 (ICDD:15-0403) bileĸiĵine 

ait olduĵu belirlenmiĸtir. MD42 deneyinin XRD desenleri literat¿r ile 

karĸēlaĸtērēldēĵēnda baĸlangē­ maddesi H3BO3 (ICDD:01-0767) bileĸiĵinin yanē sēra 

HBO2 (ICDD:77-0425) bileĸiĵinin pikleri gºzlemlenmiĸtir. 
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ķekil 3.15: MD41, MD42 ve MD43 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.19 Etanol Ķ­erisinde B/B2O3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.14: Etanol i­erisinde B/B2O3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD44 B + B2O3 1:3 850 W/ 30 dk B6O etanol 

MD45 B + B2O3 3:2 850 W/ 30 dk B6O etanol 

MD46 B + B2O3 1:5 850 W/ 30 dk B6O etanol 

3.20 Etanol Ķ­erisinde B/B2O3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneylerin 

Sonu­larē 

Tablo 3.14ô te verilen deneyler etanol i­erisinde farklē mol oranlarēnda, B ve 

B2O3 baĸlangē­ maddeleri kullanēlarak, 850 W g¿­teki mikrodalga ēĸēna 30 dakika 

s¿reyle maruz bērakēlmēĸtēr. MD26, MD27 ve MD28 ile aynē mol oranē kullanēlarak 

etanol i­erisinde hazērlanan MD44, MD45 ve MD46 deneyleri sonucunda elde edilen 

¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.16ô da verilmiĸtir. MD44 ve 

MD45 deneylerine ait XRD desenlerinin incelenmesi sonucunda baĸlangē­ maddesi 

olan B2O3ôe ait pikler ve ortamda bulunan etanolô ¿n etkisiyle H3B3O6 (ICDD:72-

1067) bileĸiĵinin meydana geldiĵini gºsteren karakteristik pikler belirlenmiĸtir. ķekil 

3.17ô de MD44ô e ait XRD desenleri ¿zerinde ­ift fazlē olarak elde edilen bu 
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bileĸiklere ait pikler iĸaretlenerek verilmiĸtir. MD46 deneyine ait XRD desenleri 

incelendiĵinde amorf ºzellik gºsteren ¿r¿n¿n oluĸtuĵu gºr¿lmektedir.     

 

ķekil 3.16: MD44, MD45 ve MD46 deneyleri sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz 

kērēnēm desenleri. 

 

 

ķekil 3.17: MD44ô e ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.21 Etanol Ķ­erisinde B/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneyler 

Tablo 3.15: Etanol i­erisinde B/H3BO3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD47 B + H3BO3 1:6 850 W/ 30 dk B6O etanol 

MD48 B + H3BO3 3:4 850 W/ 30 dk B6O etanol 

MD49 B + H3BO3 1:10 850 W/ 30 dk B6O etanol 
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3.22 Etanol Ķ­erisinde B/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen Deneylerin 

Sonu­larē 

Tablo 3.15ô te verilen deneyler etanol i­erisinde, farklē mol oranlarēnda B ve 

H3BO3 baĸlangē­ maddeleri kullanēlarak, 850 W g¿­teki mikrodalga ēĸēna 30 dakika 

s¿reyle maruz bērakēlarak ger­ekleĸtirilmiĸtir. MD47, MD48 ve MD49 deneyi 

sonucunda elde edilen ¿r¿nlere ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri ķekil 3.18ô de 

verilmiĸtir. MD47 ve MD49 deneyleri sonucu elde edilen bileĸiklerin XRD desenleri 

baĸlangē­ maddesi H3BO3 (ICDD:73-2158)ô ¿n reaksiyona girmeden ortamda 

kaldēĵēnē gºstermektedir. MD48 deneyi sonucu oluĸan bileĸiĵin amorf ºzellik 

gºsterdiĵi XRD deseninden gºr¿lmektedir. 

 

ķekil 3.18: MD47, MD48 ve MD49 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.23 Etanol Ķ­erisinde B2O3/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen 

Deneyler 

Tablo 3.16: Etanol i­erisinde B2O3/H3BO3 sisteminde ger­ekleĸtirilen deneyler ve kodlarē. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD50 B2O3 + H3BO3 2:3 850 W/ 30 dk B6O etanol 

MD51 B2O3 + H3BO3 1:5 850 W/ 30 dk B6O etanol 

MD52 B2O3 + H3BO3 5:1 850 W/ 30 dk B6O etanol 
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3.24 Etanol Ķ­erisinde B2O3/H3BO3 Sisteminde Ger­ekleĸtirilen 

Deneylerin Sonu­larē 

Farklē mol oranlarēnda, B2O3 ve H3BO3 baĸlangē­ maddeleri kullanēlarak, 850 

W g¿­teki mikrodalga ēĸēna 30 dakika s¿reyle, maruz bērakēlarak ger­ekleĸtirilen 

deneyler Tablo 3.16ô da verilmiĸtir. MD50, MD51 ve MD52 deneylerine ait XRD 

desenleri ķekil 3.19ô da verilmiĸtir. MD50 ve MD52 deneylerine ait XRD desenleri 

amorf ºzellikte ¿r¿nlerin oluĸtuĵunu gºstermektedir. MD51 deneyine ait XRD 

desenlerinden H3B3O6 (ICDD:25-0097) bileĸiĵinin meydana geldiĵi belirlenmiĸtir.   

 

 

ķekil 3.19: MD50, MD51 ve MD52 deneylerine ait X-ēĸēnlarē toz kērēnēm desenleri. 

3.25 ¢ºz¿c¿ Etkisinin Karĸēlaĸtērēlmasē 

Tablo 3.17: ¢ºz¿c¿ etkisinin karĸēlaĸtērēldēĵē MD26, MD35 ve MD 44 kodlu deneyler. 

Deney 

kodu 

Baĸlangē­ 

maddeleri 

Mol 

oranlarē 

Uygulanan 

Ķĸlem 

Hedeflenen 

¿r¿n 

Homojenleĸtirici 

­ºz¿c¿ 

MD26 B + B2O3 1:3 850 W/ 30 dk B6O - 

MD35 B + B2O3 1:3 850 W/ 30 dk B6O % 6ô lēk H3BO3 

­ºzeltisi 

MD44 B + B2O3 1:3 850 W/ 30 dk B6O etanol 

 




























































































































































































