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OZET

Bu galismada baryum metaborat tretimi icin gerekli optimum sartlar belirlenmeye
calisiimistir. Uretim, baryum kloriir dihidrat (BaCl,.2H,0) ve sodyum metaborat
t"etrahidrat (NaBO,.4H,0)'In sulu ortamdaki reaksiyonu ile gergeklestiriimistir.
Uretim igin en uygun sicaklik, NaBO,/BaCl, orani, karigtirma hizi, karigtirma
zamani, dinlendirme zamani, ¢6zicu tipi ve derisimi, etil alkol etkisi gibi
parametreler incelenmistir. Elde edilen kristallerinin karakterizasyonu, X-isini
kirinimi (XRD), taramal elektron mikroskobu (SEM) ve partikil boyut 6lgim
cihazlari yardimiyla yapilmistir. Kristallerin yapi suyu icerikleri ise TG-DTA
analizleri ile belirlenmistir. Baryum metaborat sentezi icin en ylksek verim degeri
%88 olarak bulunmustur. Sentez acisindan en uygun sartlar ise; reaksiyon
sicakhgi 80 °C, 400 rpm karistirma hizi, 60 dk karistirma ve 60 dk dinlendirme
zamani olarak tespit edilmistir.
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In this study, the optimum synthesis conditions for barium metaborate were in-
vestigated. The synthesis was conducted with the reaction of aqueous solutions
of barium chloride dehydrate and sodium metaborate tetrahydrate. The reaction
temperature, NaBO,/BaCl, mole ratio, stirring rate and time, settling time, pH
modifier type and concentration, the effects of second solvent and calcination
were studied. The characterizations of the obtained crystals were done with the
help of a XRD, SEM, TG-DTA and particle size analysis. The highest yield value
for barium metaborate synthesis was found to be 88%. The best conditions of the
barium metaborate synthesis were found to be 80 °C, stirring rate of 400 rpm, stir-
ring time of 60 minutes and settling time of 60 minutes.

Research Article

DOI: 10.30728/boron.339593

Keywords:

Boron,

Barium metaborate,
Non-linear optical material

1. Girig (Introduction) ciktirici, leke Onleyici ve alev geciktirici olarak [7-10],
yag ve yag emlulsiyon boyalarinda koruyucu pigment

Baryum metaborat, kokusuz, beyaz bir kati olup mo-  olarak [11] ve ¢imento katki maddesi olarak [12] kulla-

nohidratin 6zgil agirhgr 3,25-3,35 g/cm?, ergime dere-
cesi 900-1050°C, kirilma indisi 1,55-1,60 ve 21°C’de
sudaki ¢6zundrlugld % 0,3 olup, doygun ¢bzeltisinin
pH’1 9,8-10,3 arasinda degismektedir [1].

Endustride yaygin bigcimde; lateks boyalarda, plastik-
lerde, tekstilde, kagit Uretiminde, kompozit malzeme
yapiminda, kuf, bakteri, mantar dnleyici ve yanmayi
geciktirici  katki maddesi olarak [2-5], boyalarin
renk degistirmesinin, tozumasinin ve sararmasinin
Onlenmesinde [6] kaplama sanayinde paslanmay ge-

nilmaktir.

Susuz baryum metaboratin yiksek sicaklik (a) ve di-
stk sicaklik (B) olmak Gizere temel iki farkl kristal poli-
morfu bulunmaktadir. a ve 3 polimorflari arasindaki faz
donisim sicakhgi 925°C olup, kristal faz donisimu-
ndn kontrol altinda tutulmasi ¢ok hassas bir sicaklik
dengesi gerektirmektedir [13,14].

B-Baryum borat ise dogrusal olmayan optik 6zel-
likleri sebebiyle, optik alaninda ve O&zellikle lazer

*Sorumlu yazar: ceyhan@selcuk.edu.tr
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uygulamalarinda yaygin bigimde kullaniimaktadir. Li-
teratlrde, optik ve lazer uygulamalarina yonelik olarak
yapllan calismalar daha ¢ok; baryum metaborat tek
kristalinin buyuttilmesi veya ince film Uretimi [15-20],
Uretim parametrelerinin belirlenmesi ve Uretim prob-
lemlerinin giderilmesi [21,22] ve ¢bzelti ortaminin Ure-
time etkisi [23,24] konularindadir.

Baryum metaborat, baryum klortr dihidrat ve sodium
metaborat tetrahidratin Esitlik 1’deki reaksiyonu ile
Uretilmektedir.

2H +2Na  .4H (B )x  +2NaCl+(10 )HH (1)

Reaksiyon sonucu olusan baryum metaborat, sudaki
¢6zUnUrligunun ¢ok duslk olmasindan dolayr ¢ok-
mekte ve filtrasyon islemi ile ortamdan uzaklastiril-
maktadir. Baryum metaboratin su igerigi reaksiyonda
kullanilan sodyum metaborat miktar arttikca artis gos-
termektedir. Ayrica 140 °C’nin Uzerine ¢ikilmasi duru-
munda susuz formu elde edilebilmektedir [1].

Baryum siilfatin indirgenmesiyle elde edilen baryum
sulfur kullanilarak da baryum metaborat Uretimi ya-
pilabilmektedir. Ancak bu yéntem, elde edilen Urin
kristallerin icerdigi sulfat safsizli§i sebebiyle, baryum
metaboratin bazi uygulamalarda kullanimini sinirlan-
dirdid1 i¢in fazla tercih edilmemektedir [1-2].

Baryum metaborat Uretimi, baryum sulfir ve boraks
dekahidratin sulu ortamda su cami (%27.53 SiO,) ¢6-
zeltisi varligindaki reaksiyonu ile de yapilabilmektedir
[6,25].

Baryum metaborat Gretimi igin bir diger yontem, sod-
yum hidroksit kullanilarak c¢oézelti pH’inin 11,4’Gn
Uzerine g¢ikartildi§gi ortamda, kaynamis borik asit
ve baryum kloriir dihidrat reaksiyonu ile Uretimin
gerceklestiriimesidir [26,27].

Baryum metaborat ayni zamanda, baryum karbonat
ve susuz borik asidin kati faz reaksiyonu sonucunda

da elde edilebilmektedir. Ancak tretim diger yontemler
kadar verimli degildir [27].

Literatirde baryum metaborat Gretimi ile ilgili olarak
verilen galismalar igerisinde mikrodalga ve ses hizinin
Uretime etkisinin incelendigi bir ¢calismanin [28] disin-
da mevut Uretim prosesinin Uretim parametrelerinin
sistematik bigcimde incelendigi bir ¢calisma ise bulun-
mamaktadir. Bu galismanin temel amaci, baryum me-
taborat Uretimini etkileyen reaksiyon sicakhgi, karistir-
ma hizi, reaktif besleme orani, ikinci ¢o6zlcu etkisi gibi
parametrelere bagli olarak optimum dretim sartlarinin
belirlenmesidir.

2. Malzeme ve metot (Material and method)

Baryum klorUr dihidrat ve sodyum metaborat tetrahid-
rat reaksiyonu ile baryum metaborat Uretimi igin yu-
rutilen deneysel calismalar Sekil 1°de verilen deney
sisteminde gercgeklestirilmistir.

Deneylerde  kullanilan  reaktifler ~ (BaCl,.2H,0,
NaBO,.4H,0, HCI, NaOH, C,H,OH) analitik saflikta
olup Merck firmasindan satin alinmistir. Deneylerde
kullanilan de-iyonize su ise S.U.ILTEK Arastirma labo-
ratuvarlarindan temin edilmigtir.

Sistemde sicaklik kontroll, reaktére baglh ve dis or-
tam sicaklik kontroll yapabilen bir sogutmali termostat
(Thermo Haake C40P) yardimiyla saglanmistir. Dene-
yin baslangicinda reaktor icerisine ¢okme reaksiyonu
sirasinda reaksiyon ortaminin pH’ini ayarlamak igin
belirli derisimlerde (1,0.10", 1,0.10° ve 1,0.10° M)
asidik (HCI) veya bazik (NaOH) katki maddesi ilave
edilmistir. Baryum klorir ve sodyum metaborat ¢ozel-
tileri, stokiometrik oranda (NaBO,/BaCl,: 2/1) ve farkli
mol oranlarinda (NaBO,/BaCl,: 2/2, 3/1, 3/2), gergek-
lestirilmesi planlanan reaksiyonlar dikkate alinarak,
besleme slresi sabit 30 dakika olacak sekilde, peris-
taltik pompalar(lsmatec ecoline) yardimiyla reaksiyon
ortamina beslenmigtir. Reaksiyon ortami mekanik
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Sekil 1. Baryum metaborat Uretimi icin deney sisteminin sematik gdsterimi (Schematic view of the experimental set up for the

synthesis of barium metaborate).
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karistirici (IKA RW 28) yardimiyla strekli karistiriimis-
tir. Reaktan beslemesinin tamamlanmasinin ardindan,
karistirma islemine devam edilmis ve reaksiyon orta-
mindaki B,O, miktari degisimi takip edilerek reaksiyo-
nun tamamlanma zamani tespit edilmistir. Sonrasinda
ise ¢ozelti farkl stirelerde dinlendirilmis ve olusan bar-
yum metaboratin gokmesi saglanmistir.

Reaksiyonun tamamlanmasinin ardindan slspansi-
yon vakum altinda filtre edilerek (Sartorius Stedim ve
KNF N-840.3 FT 18) kati halde baryum metaborat elde
edilmigtir. Baryum metaboratin sudaki ¢ézunurliginun
¢ok dusik olmasindan yararlanilarak ele gecen kati,
sicak su (80-90 °C) ile yikanmis ve ¢ozelti kaynakli
olusabilecek safsizliklarin (NaCl, NaBO, veya BaCl,)
giderimi saglanmistir. Elde edilen baryum metaborat
ortam sicakhginda 24 saat kurutulmustur. Yas/kuru ka-
tida ve ele gecen sivida gerekli hesaplamalar (Sivinin,
yikama suyunun ve katinin B,O, igerikleri, katinin ¢6-
zelti tutma ylzdesi, kuru kati miktari) yapilmistir.

Sivi ve kati fazin B,O, igerikleri belirlenirken sivi faz
dogrudan alinirken, kati fazdan belirli bir miktar (2-3 g)
alinmig ve ¢ézinduridlmesinin ardindan analiz gercek-
lestiriimistir. B,O, analizi i¢in takip edilen yontem su
sekildedir. Cozelti ortamindan g¢ekilen numune, 0,45
Mm por gapina sahip membran filtre yardimiyla filtre
edilerek 250 ml'lik balon jojede seyreltiimistir. Balon jo-
jeden otomatik pipet ile 10 ml ¢bzelti alinmis ve derisik
HCI (6N) ile metil kirmizisi indikatérinin renk degisim
noktasina kadar asitlendirilmis ve CO,’in uzaklastiril-
masi igin hafifce kaynatiimistir. Hizla sogutulan ¢ozel-
tideki asit fazlahd1 NaOH ile giderilmis ve numunedeki
bor igeriginin mannitol ile komplekslestiriimesi saglan-
mistir. Sonrasinda, standart NaOH c¢ozeltisi ile fenolf-
talein ve metil kirmizisi indikatérliguinde titre edilmistir
[29]. 1 mI NaOH karsiligi olan 1 ml'deki B,O, miktari te-
orik olarak hesaplanmistir. Ardindan, titrasyon icin ali-
nan ¢ozelti hacmi igindeki B,O, miktari hesaplanmigtir.
Son olarak ise toplam sivi (filtrat ve yikama suyu) ve
katidaki B,O, igerigi hesaplanmistir. Sivi faz igin bulu-
nan B,O, igerigi yardimiyla, sodyum metaborat kitlesi-
ne gegis yapilarak reaksiyona girmeden kalan sodyum
metaborat miktari bulunmustur. Benzer sekilde kati faz
icin bulunan B,O, icerigi yardimiyla baryum metaborat
miktari belirlenmigtir. Elde edilen sonuglar toplam ku-
tle dengesi yapilarak da karsilastiriimistir. Sivi ve kati
numunedeki B,O, miktarinin belirlenmesinin ardindan
verim hesaplanmistir.

Farkli reaksiyon sartlari sonrasinda olugan katinin
(baryum metaborat) faz analizi XRD (Bruker D8 Ad-
vance) cihazinda yapilmistir. Partikiil boyut dagihmlari
(Malvern Master Sizer 2000) ve mikroyapisi SEM (Ze-
iss LS-10) ile incelenmistir. Ayrica farkh sicakliklarda
gerceklestirilen Uretim reaksiyonlari sonucu elde edi-
len baryum metaboratin isil analizi TG-DTA (Seiko Il
TG/DTA) analizi ile yapilmistir.

TG analizleri isitma hizi 10 °C/dk ile 900 °C’ye 1sitiimis,
azot gazi ortaminda sogutulmus, yaklasik 40-70 °C’de
numune kabi ¢ikartilarak temizlenmigtir.

Baryum metaboratin, optimum tretim parametrelerinin
belirlenebilmesi igin; reaksiyon sicakligi (20-90 °C), re-
aktif besleme orani NaBO,/BaCl,, (2/1, 2/2, 3/1, 3/2),
reaktif fazlasi (%0,5, 1,2), cbkme reaksiyonu sirasinda
ortam pH’ini ayarlamak igin kullanilan asidik veya
bazik katki cinsi (HCI, NaOH) ve derisimi (1,0.10",
1,0.10%, 1,0.10° M), karistirma hizi (200-500 rpm), ka-
ristirma suresi (15-90 dk), dinlendirme suiresi (15-90
dk) ve ikinci ¢ozlcu etkisi (etil alkol) ayri ayri incelen-
mistir.

3. Sonuglar ve tartisma (Results and discussion)

Deneysel calismalara reaksiyon sicakliginin ve
NaBO,/BaCl, mol oraninin reaksiyon verimine etkisi
incelenerek baslanmistir. Bu agsamada karistirma hizi
300 rpm, karistirici tipi 3 bigakli metal karistirici, pH
ayarlamak igin kullanilan katki cinsi ve derigimi 1,0.10°°
M HCI, reaktan beslemesi sonrasi karigtirma zamani
30 dakika ve dinlendirme (¢6kme) zamani 60 dakika
sabit alinarak bagslanmistir. Elde edilen sonuglar Sekil
2’de verildigi gibidir.

Farkli sicakliklarda gergeklestirilen reaksiyonlar igin
en yuksek reaksiyon verimi 80 °C ve 90 °C’de elde
edilmistir. En ylksek verim saglanan reaksiyon si-
cakligi 80 °C alinarak deneylere devam edilmigtir.
Reaktiflerin farkli mol oranlarindaki beslemeleri g6z
Onune alindiginda elde edilen verim degerleri %79-
83 arasinda degismektedir. Reaksiyon sonrasi ele
gecgen sivi fazda yapilan B,O, analizleri, reaksiyona
giren NaBO, miktari arttikga sivi fazin B,O, igeriginin
arttigini gostermistir. Bu durum reaksiyona girmeden
kalan NaBO,'in varligina isaret etmektedir. NaBO,'in
mol sayisinin daha fazla artisi ile reaksiyon veriminde
onemli bir artis saglanamamistir.

Reaksiyona giren BaCl, miktarinin ise, stokiometrik
oranda yapilan beslemeye kiyasla daha fazla artiril-
masinin reaksiyon verimini olumlu yénde etkiledigi
tespit edilmistir. Ancak filtrasyon sonrasi ele gegen
baryum metaboratin ¢dzelti tutma yuzdesinin, stokio-
metrik oranda reaktif beslemesi ile yapilan reaksiyon
sonrasinda elde edilene kiyasla, yaklasik %7 oranin-
da arttigi tespit edilmistir. Ortaya ¢ikan bir diger olasi
olumsuz etki ise ¢ozelti igerisindeki BaCl, safsizhginin
NaCl kristalizasyonunu olumsuz yonde etkileyebilecek
yapida olmasidir. Bu sebeple, reaksiyonun stokiomet-
rik oranda yapilmasi uygun bulunmustur.

Calismanin ikinci agamasinda, ilk asamadaki paramet-
reler (karistirma hizi 300 rpm, karistirici tipi 3 bigakl
metal karistirici, pH ayarlamak icin kullanilan katki cin-
si ve derisimi 1,0.10-° M HCI, reaktif beslemesi sonrasi
karistirma zamani 30 dakika ve dinlendirme(¢cékme)
zamani 60 dakika) sabit olmak tzere, 80 °C’de ve sto-
kiometrik oranda reaktif beslemesi durumunda ¢okme
reaksiyonu igin ortam pH’ini ayarlamakta kullanilan
asidik veya bazik katkilarin cinsi ve derisiminin etkileri
incelenmistir. Bu amacla asidik (HCI) ve bazik (NaOH)
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Sekil 2. Reaksiyon sicakligi ve mol oraninin reaksiyon verimine etkisi (Effects of reaction temperature and mole

ratio on the reaction yield).

katkilar farkli derigsimlerde (1,0.10%; 1,0.10ve 1,0.10"
M) olmak Uzere reaksiyon ortamina ilave edilmistir. En
yuksek reaksiyon verimi 1,0.10° M NaOH varliginda
elde edilmistir (Sekil 3). NaOH ve HCl'in artan deri-
simleri ile reaksiyon veriminde bir azalma oldugu tespit
edilmistir. Calismanin ilerleyen asamalarinda 1,0.10°
M NaOH katkisi kullaniimistir.

Calismanin Uglinci asamasinda, reaksiyon verimi
Uzerine baryum klorlr dihidrat fazlasinin etkisi ince-
lenmistir. Reaksiyon ortamina stokiometrik orandan
mol olarak %0,5 fazla olacak sekilde ilave edilen
BaCl,.2H,O'in reaksiyon verimini artirdigi (Sekil 4) ve
olusan baryum metaborat kristallerinin ortalama parti-
kul boyutunu katkisiz ortamdaki 33 ym degerinden, 23
pm degerine dusurdigu tespit edilmistir. DisUk par-
tikil boyutunun avantajlari ve verim artigi géz énine

alindiginda, reaksiyonun BaCl,.2H,O reaktifinin sto-
kiometrik orandan %0,5 oraninda fazlasi eklenerek
gergeklestiriimesinin uygun olacagina karar verilmistir.

Karistirma hizinin etkisi incelendiginde (Sekil 5), en
yuksek reaksiyon verimi 400 rpm karistirma hizi i¢in
elde edilmistir. Artan karistirma hizi ile reaksiyon veri-
minde bir miktar azalma tespit edilmistir. Bu durum ¢in-
ko borat ile yapilan bir galismada elde edilen sonug ile
uyum icerisindedir [30]. Dolayisiyla, karistirma hizinin
reaksiyon hizi Uzerine etkin oldugu ve reaksiyonun
katle transfer sinirlayici oldugu sonucuna varilimigtir.

Karistirici gesidinin dretim Gzerine etkisi ¢ bigakli me-
tal karistirici, dort bigakli teflon kaph karistirici ve dort
bicakli metal karistirici ile arastirilmigtir. Her Gg karisti-
rict icin elde edilen reaksiyon verimleri birbirine benzer

90
80 + [ ] ® o
e &
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L 2 4 [ J
> = 60
55
E g 50 +
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é =4 40 +
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Sekil 3. Asidik veya bazik yapidaki katkilarin reaksiyon verimine etkisi (Effects of acidic or basic additives on the the reaction yield).
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Sekil 4. BaCl,.2H,0 fazlasinin reaksiyon verimine etkisi (Effects of excess BaCl,.2H,0 on the reaction yield).
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Sekil 5. Farkli karistirma hizlarinin reaksiyon verimine etkisi (Effects of stirring rate on the reaction yield).

ve %80-85 araliginda bulunmustur. Elde edilen bu so-
nug, reaksiyon veriminin karistiricidan etkilenmedigine
isaret etmektedir.

Farkli surelerde yapilan karistirma isleminin reaksiyon
verimine etkisi incelenmistir. 15 dakika ve 30 dakika
karistirma ile elde edilen verim deg@erleri 60 dakika igin
elde edilen verim degerine kiyasla disik bulunmustur.
Ayrica, sivi fazda yapilan B,O, analizleri ile sivi fazin
bor iceriginin goérece yuksek oldugu da tespit edilmis-
tir. Bu durum reaksiyonun tamamlanabilmesi icin daha
uzun slre karigtirmanin gerekli oldugunu ortaya koy-
maktadir. 60 dakika karistirma sonrasinda reaksiyon
veriminin yaklasik %88 oldugu tespit edilmistir. 60 da-
kikanin tzerinde uygulanan karistirma zamaninin ise
verim Uizerine fazla bir etkisi olmadigi ve dolayisiyla 60
dakika karigtirmanin reaksiyonun tamamlanmasi igin
yeterli olacagi sonucuna varilmigtir.

60 dakikalik karistirma isleminin ardindan, stispansi-
yon igerisindeki baryum metaborat kristallerinin ¢ok-

mesi icin 15, 30, 45, 60 ve 90 dakikalik dinlendirme is-
lemi uygulanmistir. 60 dakikalik dinlendirme suresinin
stispansiyon icerisindeki baryum metaborat kristalleri-
nin cokmesi icin yeterli oldugu ve verim degerinin % 88
olarak gercgeklestigi tespit edilmistir. Dinlendirme stire-
sinin 90 dakikaya c¢ikartiimasi durumunda ise verim
Uzerinde 6nemli bir degisimin olmadigi belirlenmistir.

Calismanin son asamasinda, literatirde kristallerin
modifiye edilmesinde kullanildidi bilinen [31] etil al-
kolln reaksiyon ortamina ilave edilmesi ile reaksiyon
verimi, kristallerin partikil boyut dagilimi ve kristalin
ylzey yapisina etkisi incelenmistir. %10 oranina kadar
yapilan etil alkol ilavesi durumunda reaksiyon verimin-
de 6nemli bir degisiklik belirlenememistir. Ayni sekilde
baryum metaboratin partikil boyutu Gzerine de dnemli
bir etkisi olmadidi tespit edilmigtir. Etil alkoliin baryum
metaborat kristallerinin ylzey yapisina etkisi olup ol-
madigi SEM analizi ile incelenmis olup, elde edilen
sonugclar Sekil 6’da verildigi gibidir.
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Sekil 6’dan goértldugu gibi, etil alkol varligi baryum
metaborat kristallerinin ylzey yapisini degistirmekte-
dir. Herhangi bir katki yapiimadigi durumda dentritik
yapida ylzeye sahip baryum metaborat kristallerinin,
etil alkol katkisI sonucunda daha kompakt yapiya sa-
hip oldugu tespit edilmistir. Ayrica elde edilen baryum
metaborat kristallerinin tek kristalden daha ¢ok, pek
¢ok kristalin bir araya gelmesiyle olusmus aglomere
yaplya sahip oldugu gorulmektedir.

Calismanin bu asamasinda, Uretilen baryum metab-
orat kristalleri 800 °C’de boru tipi bir firinda hava or-
taminda 90 dakika kalsine edilmistir (Sekil 6¢). Sekil
6¢’den goruldigu gibi, kalsinasyon dncesi dentritik ya-
pida olan baryum metaborat kristalleri daha kompakt
kristal seklini almigtir. Ayni zamanda, partikil boyutu
Onemli dlgtde azalarak ortalama partikil boyutu 2 ym
civarina gelmistir.

Farkli reaksiyon sicakliklarinda elde edilen baryum
metaborat kristallerinin yapi suyu miktarinin reaksi-
yon sicakligi ile birlikte degistigi tespit edilmistir. Lite-
ratirde sodyum metaborat tetrahidrat fazlasinin yapi
suyu miktarini etkiledigi belirtilirken [26,31], reaksiyon
sicakligi ile ilgili bir bilgi ise bulunmamaktadir. Artan
sicaklik ile birlikte 20 °C’de yaklasik 2,4 mol olan yapi

suyu iceriginin (Sekil 7.) artan reaksiyon sicakhdi ile
birlikte 80 °C’de yaklasik 1,5 mol dederine kadar azal-
digi da tespit edilmigtir.

Sekil 7’deki TG egrisinden gorildigu gibi, farkh sicak-
liklar i¢in farkli miktarda su kaybi s6z konusudur. Bar-
yum metaboratin termal bozunmasinin temel olarak iki
basamaktan olustugu goérilmektedir. Benzer bozunma
davranigl, literatlirde bazi bor bilesikleri icin de veril-
mektedir [32]. 10 °C/dk. 1sitma hizi igin verilen TG eg-
risi incelendigi zaman, 90°C’den baslayip yaklasik 130
°C’de sonlanan 110 °C’de bir DTA piki vermektedir. 130
°C’ye kadar olan su kaybi yaklasik 1 mol su igerigine
karsilik gelmektedir. Geri kalan yaklasik 1.4 mol su
surekli sekilde olmak Uizere yavas bigcimde 800 °C’ye
kadar yapidan uzaklasmaktadir. TG ve DTA sonuglari-
na gore, baryum metaboratin termal bozunmasi asa-
gida verilen basamaklar ile gergeklesmektedir.

24H  (s) JL4H () + @ @)

1L4H () () + L4H (9) (3)

Yukarida verilen basamaklardan gorulecegi gibi, bar-
yum metaboratin termal bozunmasi dehidratasyon ve

EHT=2000W

el A= S8
IPrbes SOPA WO=108mm

s I’
= 1000KX
Mag= 10.00

c)

Sekil 6. Baryum metaborat kristallerinin SEM gériintuleri. a). Etil alkol yok b). %10 etil alkol varliginda c) kalsine edilmis (T:80
°C, NaBO,/BaCl,: 2/1, % 0,5 BaCl, fazlasi, karigtirma hizi 400 rpm, karigtirma ve dinlendirme zamani: 60 min) (SEM microg-
raphs of barium metaborate crystals a) No ethyl alcohol b) 10% ethyl alcohol c) after calcination (80°C, 400rpm, NaBO,/BaCl,: 2/1, 0,5% of

excess BaCl,, stir. and precipitation time: 60 min.)).
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Sekil 7. 20 °C’de Uretilen baryum metaboratin termal analizi (Thermal analysis of barium metaborate obtained at 20 °C).
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Sekil 8. a) 80 °C’deki reaksiyon sonucu ele gegen katinin XRD analizi (yikama yapilmadan) b) 80 °C’deki reaksiyon sonucu
ele gegen katinin XRD analizi (ylkama ve 800 °C’de kalsinasyon) PDF 00-035-0181 BaB,O, Baryum borat, PDF 00-012-
0383 NaBO, Sodyum borat PDF 01-072-0368 BaCl, Baryum klorlr (XRD analysis of barium metaborate obtained after the reaction
at 80°C(no washing) b) XRD analysis of barium metaborate obtained after the reaction at 80°C(washing with hot water and calcination
at 800 °C) PDF 00-035-0181 BaB,O, Barium borate, PDF 00-012-0383 NaBO, Sodium borate, PDF 01-072-0368 BaCl, Barium chloride).
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bozunma olmak (izere iki adimdan olusmaktadir. ikinci
basamakta, uzaklasan su molekil suyu olup, yaklasik
1,4 molduir.

Filtrasyon sonrasi ele gecen katinin, herhangi bir yi-
kama islemi uygulanmadan, kurutulmasinin ardindan
XRD analizleri yapilmis olup, baryum metaborat ya-
ninda sodyum metaborat ve baryum klorur de icerdigi
belirlenmistir(Sekil 8a.).

Baryum metaborat kristallerinin safsizlik igeriklerinin
azaltilmasi/giderilmesi i¢in, ele gegen katinin 80-
90 °C’deki sicak su ile yikanmasi, kurutulmasi ve
ardindan 800 °C’de kalsine edilmesinin ardindan
yapilan XRD analizinde baryum metaborat disinda
herhangi bir bilesigin kalmadigi (Sekil 8b) ve yapinin
literatirde verilenler [33] ile uyum icerisinde oldugu
tespit edilmigtir.

4. Sonuglar (Conclusions)

Baryum metaborat Uretimi i¢in optimum reaksiyon ko-
sullarinin incelendigdi bu ¢calismada asagidaki sonuglar
elde edilmistir:

- Baryum metaborat Uretimi i¢in ylrutilen reaksi-
yonlarda en yuksek verim, 80 °C’de elde edilmisgtir.

- Farkh mol oranlarinda reaktif beslemeleri icin en
uygun reaksiyon kosulunun stokiometrik oranda
besleme durumunda oldugu tespit edilmistir.

- Farkh sicakliklarda gerceklestirilen reaksiyonlar
sonucunda ele gegen katinin; 20 °C’de 2,4 mol
yap!I suyu icerdigi belirlenmigtir.

- Reaksiyonlar sonucu ele gecen katinin herhangi
bir yikama yapilmadan alinan XRD analiz sonug-
lari analiz numunesinde sodyum klorUr varligi tes-
pit edilmigtir. Bu sebeple filtre kekinin yikanmasi-
nin gerekli oldugu ve yikama sonrasinda sodyum
kKlorur varliginin giderildigi tespit edilmistir.

- Reaksiyon verimi, ele gegen sivi faz miktari, yi-
kama karakteristikleri agisindan en uygun ¢ozucl
ve derisimi 1,0.10°° M NaOH katkisi olarak belir-
lenmisgtir.

- Baryum metaborat Uretim reaksiyonu icin en uy-
gun karistirma hizinin 400 rpm oldugu belirlenmis-
tir.

- Reaksiyonun tamamlanabilmesi icin uygulanan
gerek karistirma ve gerekse dinlendirme sireleri
60 dakika olarak tespit edilmigtir.

- Urlin kristallerin modifiye ediimesinde kullanilan
etil alkoliin reaksiyon verimini etkilemedigi, ancak
kristalin ylUzey yapisinda degisiklige yol actigi be-
lirlenmisgtir.
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