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OZET

Bu galismada, borik asit ve amonyum hidrojen flortriin reaksiyonu ile amonyum
floroborat (NH,BF,) Gretimine ait (retim parametreleri incelenmistir. Bu amagla,
reaktif besleme orani, reaksiyon sicakhgi, karistirma hizi, karnigtirici cinsi, ikinci
¢ozlicl etkisi parametrelerinin etkileri ayri ayri belirlenmistir. Reaksiyon sonucu
elde edilen kristallerin yapisal analizleri ve yuzey morfolojileri ise sirasiyla
XRD, FT-IR ve SEM analizleri yapilarak aydinlatiimaya c¢aligiimigtir. Amonyum
floroborat Uretimi icin en uygun reaksiyon sartlari; reaktif besleme orani, 1:2;
reaksiyon sicakhgi, 90 °C; kanistirici cinsi, sicak hava seklinde tespit edilmistir.
Limit oksijen indeksi analizleri, amonyum floroboratin mikemmel alev geciktirici
oldugunu gostermistir.

Ammonium fluoroborate production and determination of production parameters
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ABSTRACT

In this study, the production parameters of ammonium fluoroborate (NH,BF,)
synthesis with reaction between boric acid and ammonium hydrogen fluoride
were investigated. For this purpose, the effects of parameters such as reactive
feeding ratio, reaction temperature, stirring rate, stirrer type, second solvent
effect determined separately. Surface morphologies and structural analysis of
the crystals obtained after reaction were determined by XRD, FT-IR and SEM
analysis respectively. The optimum production conditions were found as reactant
feeding rate 1:2, reaction temperature 90 °C, stirring type hot air stirring. Limited
oxygen index test results showed that ammonium fluoroborate exhibits excellent
flame retardance.

1. Girig (Introduction)

20-21 g/100ml H,O iken 100 °C’de 97-98 g/100mI H,O
degerindedir [3].

Bor hidrUrler, boratlar ve boranlar gibi 6zel bor bilesik-
lerinden birisi de floroboratlardir. Floroborat bilesikleri
icerisinde en yaygin kullanim alanina sahip bilesiklerin
basinda amonyum floroborat gelmektedir. Amonyum
floroborat, beyaz kristal yapida, kati haldeki kristal
yapisi NH, BF, seklinde olup, dusik sicakliklarda or-
torombik, yuksek sicakliklarda ise kibik yapida kristal-
lenmektedir [1,2]. Kristal yogunlugu 1,85 g/ml'dir. Suda
oldukga iyi ¢ézunurken, alkoldeki ¢ézUnurligu ise gok
disUktur. Sudaki ¢ozinlrliga yaklasik olarak 23 °C’de

Amonyum floroborat ticari olarak daha ¢ok, amonyum
hidroksit (NaOH) ve floroborik asidin (HBF,) reaksi-
yonu ile Uretilmektedir [4]. Alternatif bir diger yontem
ise borik asit (H,BO,) ve amonyum hidrojen florlr’in
(NH,HF,) reaksiyonuile Gretilmesidir [5]. Reaksiyon so-
nucu eriyikten su ve amonyagin (NH,) uzaklastiriimasi
ile amonyum floroborat elde edilmektedir (Esitlik 1).

2NH,HF, + HyBO; & NH,BF, + 3H,0 + NH; (1)

*Sorumlu yazar: aaceyhan@ktun.edu.tr
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Amonyum floroborat, endustrinin pek ¢ok dalinda kul-
lanim alani bulmustur ve kullanim alanlari ginden
gline artmaktadir. Kullanim alanlarinin ¢ogu patent-
lenmis olan amonyum floroborat; alev geciktirici mal-
zeme yapimi, metal isleme ve lehim isleri [2], organik
reaksiyonlarda katalizér [6-11], mantar ve bdcek ile
micadelede [12-14], gida endustrisinde etanolden su
ve metanol ayrilmasi isleminde [15], sudaki florur ve
siyanUr iyonlarinin segici olarak kompleks olusumun-
da komplekslestirici ajan [16] ve elektrolit destek mad-
desi [17] olmak Uzere endustrinin farkli alanlarinda
kullanilmaktadir.

Literatirde amonyum floroborat ile ilgili olarak, dielekt-
rik 6zelliklerinin [18], termal davraniginin [19,20], IsI
kapasitesinin [21], yapisal analizinin [22], faz degisi-
minin [23] ve optik dzelliklerinin [24] incelendidi ¢alig-
malar yer almaktadir. Ayrica, elementel bor ve NH HF,
reaksiyonu sonucu amonyum floroborat tek kristali tre-
timinin gercgeklestirildigi [25] ve sinirli sayida da olsa,
amonyum floroborat Uretimi ile ilgili olarak Uretim re-
aksiyonlarinin verildigi calismalar yer almaktadir [4,5].

Literatlrde, farkli floroborat bilesiklerinin mekanokim-
yasal veya yas yontem ile sentezine yénelik galismalar
da gbze carpmaktadir. Aydin ve ark. tarafindan kobalt
floroborat [26], bakir floroborat [27], ¢inko floroborat
[28], antimon floroborat [29] ve kursun floroborat [30];
Glngorve ark. tarafindan kalsiyum floroborat [31]; Gur(
ve ark. tarafindan potasyum floroborat [32] ve titanyum
floroborat [33] sentezi gergeklestiriimis, sentezlenen
floroborat bilesiklerinin alev geciktirici 6zellikleri aras-
tinimistir. Celik tarafindan yapilan ¢alismada ise sod-
yum ve potasyum tetrafloroborat bilesikleri sentezlen-
mig ve kristalizasyon parametreleri belirlenmistir [34].

Bununla birlikte, literatlirde amonyum floroborat (re-
timini ve Uretim reaksiyonunu etkileyen parametrele-
rin Uretim prosesi Uzerine olasi etkilerinin incelendigi

Pl

herhangi bir galisma yer almamaktadir. Bu galismada,
amonyum floroborat Uretimi Uzerine reaksiyon sicakli-
g1 ve suresi, reaktiflerin mol oranlari (H,BO,/NH,HF,),
karistirma hizi, karisgtirici tipi ve ikinci ¢dzlcu etkisi in-
celenmistir. Ayrica Uretilen amonyum floroboratin alev
geciktirici etkisi de arastiriimistir.

2. Malzemeler ve yontemler (Materials and methods)

Deneysel calismalarda kullanilan borik asit (%99,5
saflikta) Eti Maden Isletmeleri Genel Miidurliigi’'nden,
amonyum hidrojen flortr (%98 saflikta) Honeywell fir-
masindan satin alinmistir. Cozeltilerin hazirlanmasin-
da ve analizlerde kullanilan de-iyonize su ise Selguk
Universitesi (S.U.) ILTEK Merkezi Arastirma Laboratu-
varlarindan temin edilmistir. Amonyum floroborat Ureti-
mi Sekil 1°de verilen deney sistemi yardimiyla gergek-
lestiriimistir.

Amonyum floroborat Uretimine farkli parametrelerin
etkilerinin belirlenmesi amaciyla o6ncelikle Sekil 1’de
verilen deney sistemi kullaniimistir. Uretim reaksiyo-
nu 2 litrelik ceketli cam reaktorde gerceklestiriimis ve
ihtiyag duyulan 1sitma/sogutma islemleri dis sicakhk
kontrold yapilabilen sogutmali termostat (Lauda Proli-
ne RP855C) kullanilarak saglanmistir. Reaksiyon orta-
mi dijital kontrolli mekanik karistirici (IKA Eurostar 60)
yardimiyla karistiriimistir. Borik asit ¢ozeltisi ceketli
cam reaktor icerisine alinmis ve calisilacak sicaklikta
muhafaza edilmistir. Amonyum hidrojen florir ¢ozelti-
si ise ayri bir ceketli reaksiyon kabina alinmistir. Bu
amagcla dis sicaklik kontrol yapilabilen ikinci bir ter-
mostat (Lauda Proline P8C) kullaniimistir. Reaksiyon,
amonyum hidrojen florlr ¢ozeltisinin borik asit ¢ozelti-
si Uzerine peristaltik pompa (Ismatec Ecoline 380 VC)
yardimiyla beslenmesi ile gergeklestiriimistir. Reaksi-
yonunun ilerleyisi BF " iyon elektrodu yardimiyla takip
edilmistir (Mettler Toledo Seven Excellence S470).

hetcanilc
kanstirict

Sofutmali Termostat

Termostat

Celietli Reaktir

Sekil 1. Amonyum floroborat tretim sistemi (Normal atmosfer sartlarinda) ( Experimental system for ammonium fluoroborate pro-

duction (at normal atmosferic condition)).
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Sekil 1’de verilen deney sisteminden elde edilen veri-
ler yardimiyla stokiometrik oranda ve ylksek verimde
uretimin yapilabilirligi arastirimistir. Reaksiyon sonucu
olusan su ve amonyagin reaksiyon ortamindan surekli
bicimde uzaklastiriimasi ile bir denge reaksiyonu olan
Uretim reaksiyonunun Grlnler tarafina dogru kaymasi
hedeflenmistir. Bdylece reaksiyon ortamina reaktifler-
den herhangi birinin fazlasinin katilmasinin ve bu se-
beple olusabilecek safsizlik etkisinin 6nline gegilmistir.
Bu amagla, reaksiyon ortamina, reaksiyon sicakliginin
bir iki derece Uzerine 1sitiimis hava verilerek havanin
karistirma ve surlkleme 6zelliklerinden birlikte yarar-
lanilmistir. Havanin istenilen sicaklida isitilmasi igin ek
bir termostat (Lauda Proline P8C) kullaniimistir. Re-
aksiyon ortamina verilecek hava, bir pompa yardimiy-
la transfer edilmistir. Diger taraftan, reaktor ¢ikisinda
amonyak ile birlikte striklenen su buharinin sistem-
den daha hizl bigimde uzaklastiriimasi i¢in bir vakum
sistemi ve dncesinde bir yogusma tertibati da sisteme
ilave edilmistir (Sekil 2).

Uriin amonyum floroboratin yapisal analizleri ve yiizey
morfolojisi Selguk Universitesi ILTEK Arastirma Labo-
ratuvarlarinda XRD (Joil D8), FT-IR (Thermo Scientific
Nicolet 380) ve SEM (ZEISS Evo/LS 10) analizleri ile
gerceklestirilmistir.

Calismanin son kisminda ise, yanma testleri ve limit
oksijen indeksi (LOI) analizleri yapiimigtir. Yanma
testleri, I.T.U. Tekstil ve Konfeksiyon Kalite Kontrol ve
Arastirma Laboratuvarinda yaptirilmistir. Yanma test-
leri, TS EN ISO 6941:200 “Tekstil Kumasglar-Yanma
Ozellikleri-Diisey Konumdaki Numunelerin Alev Yayil-
ma Ozelliklerinin Olciilmesi” standardi dikkate alinarak

geri
u
sogutucu

gerceklestirilmistir. Limit oksijen indeksi testleri, (ASTM
D2863) ise Gazi Universitesi Kimya Miihendisligi Blii-
mi Arastirma Laboratuvarlarinda yaptiriimistir.

Calismada dikkate alinan parametreler ve calisilan
araliklar asagida verildigi sekildedir:

Reaksiyon sicakligi: 25 °C-100 °C.

Reaksiyon suresi: 0-120 dakika.

Reaktiflerin mol oranlariH,BO,/NH,HF,: 1:2, 2:4, 3:6,
1:2,5, 1:3, 2:2, 3:2, 4:2.

Karistirma hizi: 300, 400, 500, 700 rpm, mekanik ka-
ristirma.

Karistirici tipi: 3 bigakl teflon, 4 bicakli teflon ve hava
ile karigtirma.

ikinci ¢dziicl etkisi: %2,5, %5 ve %10 etil alkol.

3. Sonuglar ve tartisma (Results and discussion)

3.1. Reaksiyon sicakliginin etkisi (The effect of reac-
tion temperature)

Calismanin ilk basamaginda mekanik karistirici ile
400 rpm sabit karistirma hizinda, 500 ml ¢ozelti varli-
ginda ve stokiometrik oranda (1 mol borik asit ve 2 mol
amonyum hidrojen flortr) reaktif beslemesi icin sicakli-
gin reaksiyon verimine etkisi incelenmigstir. Bu amagla
farkh sicakliklarda (25 °C, 40 °C, 60 °C, 90 °C, 100 °C)
reaksiyonlar gerceklestirilmistir. Elde edilen sonuglar
Sekil 3’ te verildigi gibidir.

Sekil 3'te goruldigu gibi, artan sicaklik ile reaksiyon
verimi onemli oranda artmaktadir. 25 °C ve 40 °C’'de
= %?2 olan verim, 90 °C ve 100 °C’de = %8 civarindadir.

hava beslemesi

Vakum
pompasi

Sofutmali
Termostat

Temmostat

Sekil 2. Amonyum floroborat uretim sistemi (vakum ortaminda) (Experimental system for ammonium fluoroborate production (in

vacuum)).
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Sekil 3. Reaksiyon verimine sicakligin etkisi (Reaktif orani 1:2, mekanik karistirma 400 rpm, ¢6zelti hacmi 500 ml) (The effect
of temperature on the reaction yield (reactant ratio 1:2, mechanical stirrer 400 rpm, solution volume 500 ml)).

Bu sonug ylUksek verimli Gretim reaksiyonu icin sicak-
lgin yuksek olmasi gerektigini gostermektedir. 90 °C
ve 100 °C icin elde edilen verim degerleri yaklasik ola-
rak ayni degerdedir. Bu durum suyun kaynama nok-
tasina cikilmadan daha guvenli bicimde reaksiyonun
yapilabilir oldugunu gdstermektedir. Clinklii amonyum
hidrojen florliriin sulu ¢ozeltisi oldukga asidik karakter-
de olup HF ¢dzeltisi seklinde davranis gdstermektedir.
Reaksiyonun 90 °C’de yapilmasi ile enerji maliyetle-
rinde de azalmaya gidilmesi de s6z konusudur. Bu
sebeple, ¢alismanin bundan sonraki kisimlarina reak-
siyon sicakligi 90 °C alinarak devam edilmistir. Reak-
siyon veriminde gorilen artisin muhtemel sebeplerin-
den birisinin reaksiyon sonucu olugsan amonyagin su
icerisindeki ¢ozunurliginin artan sicaklik ile birlikte
Onemli oranda azalmasi oldugu dusunilmektedir. Li-
teratlrde kobalt floroborat ve kalsiyum floroborat sen-
tezinin incelendigi calismalarda da reaksiyon sicakhgi
90 °C olarak belirlenmistir [26,31].

Cozundrlikte ortaya ¢ikan bu azalma, olusan amon-
yagin uzaklagsmasi ve reaksiyonun Urunler tarafina

kaymasi sonucunu vermektedir. Benzer durum reak-
siyon sonucu olusan U¢ mol su icin de gegerlidir. Artan
sicaklik ile birlikte suyun buharlagsma hizinin artigi re-
aksiyonun Urinler tarafina dogru kaymasini kolaylas-
tirmaktadir.

Sekil 3’'ten elde edilen bir diger 6énemli sonug, reaksi-
yonun 90 dakikada tamamlandididir. 120 dakika sure
ile gerceklestirilen reaksiyonlarin verimi 90 dakikadan
itibaren 6nemli bir degisim gostermemektedir. Dolayi-
slyla reaksiyon suresi 90 dakika olarak secilmigtir.

3.2. Reaktiflerin mol oraninin etkisi (The effect of re-
actant mole ratio)

Reaktiflerin mol oranlarinin reaksiyon verimine etkisi
Sekil 4’te verildigi gibidir. Artan borik asit derigiminin
reaksiyon verimi Uzerine herhangi bir olumlu etkisi bu-
lunmamakla birlikte, amonyum hidrojen florur derigi-
mindeki artis, verim Uzerinde énemli bir etkiye sahiptir.
Stokiometrik orandan yarim mol fazla amonyum hidro-
jen florlr ilavesi ile reaksiyon verimi %8’den %20-30

100
90
80
70
60
50 -
40 -
30 -
20
10 -

Verim, %

<12 824 436 =125
13 %22 x32 o442

0

Zaman, dk.

Sekil 4. Reaksiyon verimine reaktiflerin mol oraninin etkisi (Reaksiyon sicakligi 90 °C, reaksiyon suresi 90 dakika, mekanik
karistirma 400 rpm, ¢ozelti hacmi 500 ml) (The effect of reactant ratio on the reaction yield (reaction temperature 90 °C, reaction time

90 minute, mechanical stirrer 400 rpm, solution volume 500 ml)).
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civarina ¢ikarken, 1 mol fazlasi i¢in %45-50 civarina
¢ikmistir. En yiksek reaksiyon verimi H,BO./NH HF,
oraninin 1:3 oldugu durum igin elde edilmistir. H,BO,/
NH,HF, oraninin bu degerden daha fazla artiriimasi
ile birlikte ¢ozelti hizla jellesmektedir ve reaksiyonun
takibi yapilamamaktadir. Dolayisiyla calismanin iler-
leyen basamaklarinda H,BO,/NH,HF, besleme orani
1:3 olarak alinarak ¢alismalar yurGtalmuastir. Literattr-
de kursun floroborat sentezinin incelendigi ¢alismada
reaktiflerin mol orani, bu c¢alisma igin elde edilen ile
benzer oranda bulunmustur [30].

3.3. Karigtirma hizinin etkisi (The effect of stirring
rate)

Karistirma hizinin etkisi, 300 rpm, 400 rpm, 500 rpm
ve 700 rpm karistirma hizlari icin mekanik karistirici
kullanilarak incelenmistir. Elde edilen sonuglar Se-
kil 5’te verildigi gibidir. Karistirma hizinin artisi veya
azalisinin reaksiyon verimi Uzerine belirgin bir etkisi
bulunmamaktadir. Bu durum muhtemelen amonyum
hidrojen flortr ve borik asit arasinda gegen reaksiyo-
nun kuvvetli asit (HF) ve zayif baz [B(OH),] reaksiyonu

100

seklinde meydana gelmesinden kaynaklanmaktadir.
Dolayisiyla, baslangigta reaksiyon kabi icerisine ko-
nulan borik asit ¢dzeltisinin homojen karismasini sag-
layacak bir hizin yeterli olacagi disunulmektedir. Bu
sebeple, calismanin bir sonraki basamagina 400 rpm
karistirma hizi ile devam edilmistir.

3.4. Karigtirici cinsinin etkisi (The effect of stirring
type)

Amonyum hidrojen floririin sulu ¢ézeltisinin HF ¢ozel-
tisi seklinde davranis géstermesi sebebiyle icerisinde
herhangi bir metal parga iceren karistirici kullanilama-
mistir. Teflon kapli karigtiricilar segilerek calismalar
yuritdlmustur. Kanisgtirici cinsinin etkisi incelenirken,
teflon kapl Ug¢ bicakli ve teflon kaph dort bigakl ka-
ristiricilarin yaninda hava etkisine de bakilmistir. Elde
edilen sonuglar $ekil 6’da verildigi gibidir.

Teflon kapli G¢ bigakl ve teflon kapl doért bigakh ka-
ristiricilar kullanilarak gergeklestirilen reaksiyonlarin
verimlerinde belirgin bir artis gézlenmemistir. Bununla
birlikte, karistirici olarak havanin kullanildigi galismada

90 -
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Sekil 5. Reaksiyon verimine karistirma hizinin etkisi (Reaksiyon sicakligi 90 °C, reaksiyon suresi 90 dakika, reaktif orani
1:3, ¢ozelti hacmi 500 ml) (The effect of stirring rate on the reaction yield (reaction temperature 90 °C, reaction time 90 minute, reactant

ratio 1:3, solution volume 500 ml)).

100
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Sekil 6. Reaksiyon verimine karistirici tipinin etkisi (Reaksiyon sicakligi 90 °C, reaksiyon suresi 90 dakika, reaktif orani 1:3,
cozelti hacmi 500 ml) (The effect of stirrer type on the reaction yield (reaction temperature 90 °C, reaction time 90 minute reactant ratio

1:3, solution volume 500 ml)).
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reaksiyon verimi yaklasik %8-10 kadar artis goster-
migtir. Reaksiyon veriminde ortaya ¢ikan artis muhte-
melen, reaksiyon sonucu olugsan amonyak ve suyun,
reaksiyon sicakliginin bir iki derece Uzerine isitiimig
hava yardimiyla, ortamdan uzaklastiriimasi ile Uretim
reaksiyonunun drunler tarafina kaymasindan kaynak-
lanmaktadir.

3.5. ikinci ¢éziicii ilavesinin etkisi (The effect of se-
cond solvent addition)

Reaksiyon ortaminda ikinci ¢ozici varhdinin etkisi
farkll derisimlerde (%2,5, %5 ve %10) etil alkol var-
ilginda incelenmistir (Sekil 7). Reaksiyon ortamina
ikinci ¢ozucu olarak etil alkolln ilave edildigi durum-
da yurGtulen deneylerin verimlerinde herhangi bir artis
s6z konusu degildir. Aksine artan ikinci ¢dzlcl derisi-
mi ile birlikte reaksiyon veriminde bir miktar azalma da
tespit edilmistir. Her G¢ derisim igin elde edilen verim
degerleri sulu ortamda sicak hava ile karistirmanin ya-
pildidi durumda elde edilen verim degerinden dusuk

100

bulunmustur. Bu sonug, amonyum floroborat tretimi-
nin dogrudan sulu ortamda yapilmasinin daha uygun
oldugunu gdstermektedir.

Elde edilen sonuglar incelendiginde, ylksek verimli
amonyum floroborat Gretimi, amonyum hidrojen flori-
rin bir mol fazlasi varliginda gergeklesmektedir. Ure-
tim agisindan verim artisina sebep oldugu igin olumlu
g6riulen bu durum, ¢dzelti ortamindaki amonyum floro-
boratin kati faza gecisinde ve Urln kristallerin safligin-
da problemlere yol acabilecek yapidadir. Bu sebeple,
calismanin son basamaginda, stokiometrik oranda ol-
mak Uzere, yuksek verimli Gretim reaksiyonun olabilir-
ligi Sekil 2’de verilen deney sisteminde arastiriimistir.

Sekil 6 ve Sekil 7’den goruldugu gibi, reaksiyon yak-
lasik 20 dakikada tamamlanmaktadir. Bu noktaya
ulasiimasinin ardindan sisteme vakum uygulana-
rak su buhari ve amonyagin strekli olarak ortamdan
uzaklastiriimalari ile denge reaksiyonunun ileri yonde
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Sekil 7. Amonyum floroborat tretim verimine ikinci ¢ozlicl ilavesinin etkisi (Reaksiyon sicakligi 90 °C, reaksiyon suresi 90

dakika, reaktif orani 1:3, sicak hava ile karistirma, ¢ozelti hacmi 500 ml) (The effect of second solvent on the reaction yield (reaction
temperature 90 °C, reaction time 90 minute, reactant ratio 1:3, hot air stirring, solution volume 500 ml)).
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Sekil 8. Vakum ve sicak hava uygulamali reaksiyonun veriminin zamanla degisimi (Reaksiyon sicakligi 90 °C, reaktif orani
1:2, ikinci ¢dzucu yok, ¢ozelti hacmi 500 ml) (The change of the yield of the reaction which applied vacuum and hot air with time (reac-
tion temperature 90 °C, reactant ratio 1:2, no second solvent, solution volume 500 ml)).
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Sekil 9. Vakum ve sicak hava uygulamali reaksiyondan elde edilen (Reaktif orani 1:2, reaksiyon sicakligi 90 °C, toplam
cozelti hacmi 500 ml, ikinci ¢6zlicl yok) ve ticari amonyum floroboratin FT-IR analizinin karsilastirmasi (FT-IR analyses of the
ammonium fluoborate from commercial and obtained from the reaction which applied vacuum and hot air (Reactant ratio 1:2, reaction tem-

perature 90 °C, total solution volume 500 ml, no second solvent)).

gerceklesmesi saglanmistir. Sistem ¢ikisina baglanan
bir geri sogutucu yardimiyla, uzaklastirilan buhar yo-
gusturulmustur. Vakum uygulamaya devam edilerek
sistemden maksimum miktarda su uzaklastiriimistir.
Ele gegen kivaml kitlenin vakum altinda filtre edil-
mesi ile kati kisim ayrilarak, kurutulmus ve tartiimistir.
Elde edilen sonuclar Sekil 8'de verildigi gibidir. Sekil
8’'den gorildugu gibi, reaksiyon siresi uzamakla birlik-
te reaksiyon verimi 150. dakikada %50 degerine ulas-
mistir. Bu noktadan sonra saglikli numune alinamadi-
gindan dolay! BF, analizi yapilamamis ve verim artisi
takip edilememistir. Ele gecen katinin karakterizasyon
islemleri FT-IR (Sekil 9), XRD (Sekil 10) ve SEM (Sekil
11) analizleri yardimiyla yapilmig ve ticari 4rin amon-
yum floroborat ile karsilastiriimistir.

80000—

Say!

Sekil 9°dan gorilebilecegi gibi elde edilen Uritine ait FT-
IR analizi sonucu, ticari amonyum floroborat igin elde
edilen sonug ile tamamen uyum igerisindedir. NH,*
katyonu, 3350-3150 cm™ ve 1440-1400 cm™ dalga
sayisi araliklarinda sirasiyla deformasyon ve gerilme
seklinde iki adet dejenere titresimine sahiptir. Ayrica,
531 cm™ dalga sayisinda B-F geriliminden kaynakla-
nan bir titresim mevcuttur [35-37]. Bu basamakta elde
edilen en 6nemli sonug, reaksiyon ortamina reaktif
fazlasi konulmadan stokiometrik oranda reaksiyonun
yapilabilir oldugunun tespit edilmis olmasidir.

Sekil 10’dan gorilecegdi gibi, ele gecen kati ile ticari
amonyum floroborata ait XRD pikleri uyum igerisinde-
dir. Bu sonug ele gegen katinin amonyum floroborat

M Uretilen
W Ticari

T T
T0 &0

Sekil 10. Vakum ve sicak hava uygulamali reaksiyondan elde edilen katinin (Reaktif orani 1:2, reaksiyon sicakhgi 90 °C,
toplam ¢ozelti hacmi 500 ml, ikinci ¢dzicl yok) ve ticari amonyum florboratin XRD analizi (XRD analyses of the ammonium flu-
oborate from commercial and obtained from the reaction which applied vacuum and hot air (Reactant ratio 1:2, reaction temperature 90 °C,

total solution volume 500 ml, no second solvent)).
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oldugunu gostermektedir (26=19,83, 23,12, 24,47,
25,13, 26,39, 28,01, 35,84, 38,43, 39,45, 41,55, 42,01,
42,95, 50,05). Taramanin baslangicinda ilk pikte orta-
ya ¢ikan kaymanin élgimden kaynaklanabilecedi be-
lirtilmis olup amonyum hidrojen flortr bilesigi icin ya-
pilan ayrintili taramada ise bu bilesige ait bir eslesme
tespit edilememistir. iki adet eslesmemis pikin
(26=34,0, 46,0) ise Uretim reaksiyonunda kullanilan
NH,HF, reaktifinin %100 saflikta olmamasindan kay-
naklandigi distnilmektedir.

Sekil 11’de verilen SEM goéruntisiunden, farkli ba-
yukliklerde ve aglomere yapida kristallerin varlig
gorulmektedir. Bu durum hizli ve kontrolsiz sogutma
sonrasi beklenen bir durumdur. Kontrolli bigimde uy-
gulanacak bir kristalizasyon iglemi ile arzu edilen par-
tikil boyut araliginda ve aglomere olmamis kristal tre-
timinin gergeklestiriimesi mimkandur.

Calismanin son asamasinda reaksiyon sonucu elde
edilen amonyum floroborat kristallerinin yanma testleri
yapilmis ve limit oksijen indeksi belirlenmistir. Bu ca-
lisma kapsaminda; yanma testleri icin %100 pamuklu
kumas temin edilmig, yikanmis ve kurutulmustur. Ar-
dindan %50’lik amonyum floroborat ¢ozeltisi emdiril-
mis ve kumas kurutulmustur. Hazirlanan érnege, yan-
ma testleri uygulanmistir. Cizelge 1, orijinal numune
icin elde edilen sonuglari gostermektedir. Cizelge 2,
%50 oraninda amonyum floroborat emdirilmesi sonra-
sinda disey konumdaki numune igin elde edilen so-
nucu gostermektedir. Cizelge 3 ise 45 derece egimli
numuneye yanma testi uygulanmasi ile elde edilen
sonuglari gostermektedir.

Cizelge 1-3’ten gorlldugu gibi, orijinal numune olan
%100 pamuklu kumas, uygulanan alev ile 2,5 saniye

Signal A= SE1
WD = 9.0 mm

L 7
EHT = 20.00 kv

Wag= 100X
| Probe = 50 pA

200 prm*
—

Sekil 11. Vakum ve sicak hava uygulamali reaksiyondan
elde edilen amonyum floroborat kristallerinin SEM goriintusi
(Reaksiyon sicakhgi 90 °C, reaktif orani 1:2, reaksiyon sure-
si 90 dakika, ¢ozelti hacmi 500 ml) (SEM image of the ammoni-
um fluoborate obtained from the reaction which applied vacuum and
hot air (reaction temperature 90 °C, reactant ratio 1:2, reaction time
90 minute, solution volume 500 ml)).

sonunda tamamen yanmistir. %50 oraninda amonyum
floroborat emdirilen kumaslarda, disey ve 45 derece
egimli konumda yapilan yanma testlerinde kumas yan-
mamistir. Uygulanan alev suresi 120 saniyeye kadar
cikartilmis olmasina ragmen yanma gorulmemis ve
kumas kararmasina ragmen dagilmamistir.

Limit oksijen indeksi testleri icin farkli derisimlerdeki
amonyum floroborat ¢ozeltileri (%3, %5, %10, %20,
%30 ve %50) icerisine daldirilan ve kurutulan ¢adir
kumasglari kullaniimistir. Elde edilen sonuglar Cizelge
4'te verildigi gibidir.

Limit oksijen indeksi testi, malzemenin alevlenebilirligini
ve yanma karakteristigini ortaya koymasi bakimindan

Cizelge 1. Disey konumdaki orjinal numunenin yanma testi sonuglari (Burning test results of the original sample in vertical position)).

Numune

%100 pamuk
beyaz orjinal kumasg

1. Dusey konumdaki deney numunelerinin tutusma
Ozelliginin tayini TS 5775 EN I1SO 6940 Islem A

Tutusmayi saglayan en kisa sure (s)
Alev ilerleme siresi (s)

Kémurlesme eni (mm)

Kémurlesme boyu (mm)

2. 45 derece konumdaki kenardan tutusturulan
numunelerde alev yayilma 6zelliklerinin tayini (CFR 1610)

2,5
Sonsuz*

*Numuneye 2,5 saniye alev uygulandiginda tamamen yanmistir.

Cizelge 2. Amonyum floroborat emdirilen dugey konumdaki numunenin yanma testi sonuglari (Burning test results of the sample

impregnated with ammonium fluoroborate in vertical position).

Numune

%100 pamuk
beyaz orjinal kumas

1. Disey konumdaki deney numunelerinin tutusma
6zelliginin tayini TS 5775 EN I1SO 6940 Islem A

Tutusmayi sagdlayan en kisa stire (s)
Alev ilerleme sresi (s)

Koémirlesme eni (mm)

Kémiirlesme boyu (mm)

2. 45 derece konumdaki kenardan tutusturulan numunelerde
alev yayllma 6zelliklerinin tayini (CFR 1610)

Yok*
Yok
25
100

Class 3

*20 saniyelik alev tatbikinde tutusma olmadi.

Not: Alev tatbiki 40-60-120 saniyeye ¢ikartildiginda da tutusma olmadi.
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Cizelge 3. Amonyum floroborat emdirilen 45 derece konumdaki numunenin yanma testi sonuglari (Burning test results of a
sample impregnated with ammonium fluoroborate, at 45-degree position).

Numune

%100 pamuk
beyaz orjinal kumas

1. 45 derece konumdaki kenardan tutusturulan numunelerde
alev yayllma 6zelliklerinin tayini (CFR 1610)

Class 1*

*3,5 saniyelik alev tatbikinde yanma olmadi. Zaman uzatildiginda da yanma olmadi.

Cizelge 4. Farkli derisimlerde amonyum floroborat emdirilen %100 pamuklu kumas numunesinin limit oksijen indeksi (LOI)
testi sonuglari (Limited oxygen index (LOI) test results of 100% coton fabric sample absorbed in different concentrations of ammonium

fluoroborate)).
N“Xl;:”e Katkisiz %3 %5 %10 %20 %30 %50
LOI Degeri 36 36 36 36 36 37 44

*Test edilen 6rnek sayisi: 15

en iyi testlerden birisidir. Limit oksijen indeksi, malze-
menin havada yanmaya devam edebilmesi igin ihtiyag
duydugu % oksijen miktari olarak tanimlanabilir. Limit
oksijen indeksinin yiliksek olmasi standart atmosfer
sartlari altinda malzemenin daha zor yanma karakte-
ristigine sahip oldugunu gdsterir. Cizelge 4’ten gorul-
dugu gibi, %100 pamuklu kumasinin sahip oldugu limit
oksijen indeksi 36 iken, %30’luk amonyum floroborat
¢ozeltisi emdirilen kumasin limit oksijen indeksi 37
degerini almaktadir. %50’lik amonyum floroborat ¢6-
zeltisi emdirilen kumasin limit oksijen indeksi ise 44’e
¢cikmaktadir. Bu sonug amonyum floroboratin tekstil
urtnlerine gug tutusurluk 6zelligi katilmasinda kullani-
labilir oldugunu gostermektedir. Literatlrde, farkli flo-
roborat bilesiklerinin alev geciktirici 6zellikleri incelen-
mis ve alev geciktirici dzellik tasidiklar gosterilmigtir
[27-29, 32,33].

4. Sonuglarin degerlendirilmesi (Conclusions)

Bu galismada, borik asit ve amonyum hidrojen floririn
reaksiyonu ile amonyum floroborat tretimine ait tretim
parametreleri incelenmistir. Deneysel ¢calismalar sonu-
cu, Uretim icin optimum sartlar, reaksiyon sicaklgi, 90
°C; reaktif besleme orani (H,BO,/NH,HF,), 1:2; karig-
tirici cinsi, sicak hava seklinde tespit edilmistir. YUk-
sek verimli Uretim i¢in reaksiyonun 20. dakikasindan
itibaren vakum uygulanmasinin yiksek verim ve saflik
icin gerekli oldugu reaksiyon suresinin 150 dakikanin
Uzerinde tutulmasi gerektigi tespit edilmigstir.

Yanma testleri ve LOI analizleri amonyum floroboratin
mikemmel alev geciktirici dzellikte oldugunu gdster-
mektedir.

%50’lik amonyum floroborat ¢ozeltisi emdirilmis ku-
masin, disey ve 45 derece egimli konumda yapilan
yanma testlerinde uygulanan alev suresi 120 saniyeye
kadar ¢ikartilmig olmasina ragmen yanmadigi belirlen-
mistir. %100 pamuklu kumasin limit oksijen indeksinin
36’dan, %50’lik amonyum floroborat ¢ozeltisi emdirilen
kumas icin 44 de@erine yukseldigi tespit edilmigtir.
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