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MiKRODALGA ENERJIiYLE KOBALT BOR FOSFAT BILESiGi VE BORAKS
PENTAHIDRATIN ELDE EDILMESI
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Balikesir Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Boliimii, 10100 Balikesir

OZET

Bu calismada, mikrodalga enerji kaynagi kullanilarak, Kobalt-Bor-Fosfatl1 bilesiklerin
sentezlenmesi ve X-Isinlar1 difraksiyon yontemi kullanilarak kristal yapinin ¢éziimlenmesi
hedeflenmistir. Mikrodalga enerji kaynagi olarak 2.45 GHz ‘lik bir firin kullanilmistir. Degisik
stokiyometrik oranlarda hazirlanan, (Co(NO;),.6H,O + H3BO; + NaH,P04.2H,0), karigimlar
10-15 dakikalik siirelerde, 750 Watlik 2.45 GHz ’lik mikrodalga enerjiye tabi tutuldugunda,
kimyasal tepkimenin gergeklestigi ve renk degisiminin oldugu goézlemlenmistir. X-1sinlari
difraksiyon g¢ekimlerinin sonuglari, olusan maddenin kristal yapili olmasindan ziyade amorf
yapili oldugunu ispatlamaktadir.

Literatiir bilgilerine gore, dogal minerallerin biiyiik bir kismi mikrodalga enerjiyle
etkilesme gostermemektedir. Boraks mineralinin (Na,B4O7.10H,O) aymi sekilde mikrodalga
enerjisine maruz birakildiginda bir etkilesmenin gergeklesmedigi gozlemlenmistir. Bunun
yaninda Boraks mineralinin yedi mol karbonla homojen bir karigiminin, mikrodalgayla etkilegsme
gosterdigini ve boraks pentahidrat bilesigine (Na,B407.5H,0) dontstiigiint, X-Isinlar
difraksiyonu ‘d’ degerlerinin de, literatiir, (JCPDS Kart No: 07-277) sonuglariyla uyumlu olmasi

bu doniisiimiin varligini ispatlamaktadir.

Anahtar Kelimeler: Mikrodalga Yontemi, Metal Bor Fosfat, Boraks Minerali.
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SYNTHESIS OF COBALT BORON PHOSPHATES AND BORAX PENTA HYDRATES
BY MICROWAVE ENERGY
ABSTRACT

In this work, the compounds of cobalt borophosphates were tried to synthesize by using
microwave method and crystal structures of the compounds were analysed by X-ray diffraction
method. For the reactions, a conventional microwave oven was used which had the 2.45 GHz
frequency radiation. The reactions for the mixtures, (Co(NOs),.6H,O + H3;BO; +
NaH,P04.2H,0), which had been prepared at different stoichoimetric ratios were carried out in
the microwave furnace, at 750 Watt, 2.45 GHz frequency and 15 minutes period of time. At the
end of chemical reactions, the color of the compounds were changed. XRD analyses showed that
structure of the obtained producs were amorphous instead of crystalline phases.

According to literature survey, the naturel minerals were not absorbed the microwave
energy radiation. By this way, the borax mineral, Na;B407.10H,O, was not affected by
microwave energy in our experiments. But when we mix the borax mineral with the seven mole
carbon, the obtained mixture was absorbed microwave energy and borax pentahydrate

compound, Na,B407.5H,0, was obtained as a pure phase at the end of experiment.

Key Words : Microwave Method, Metal Boron Phosphates, Borax mineral.

1. Teori:

Kati-hal kimyasinda, bilesiklerin sentezlenmesinde degisik yontemler uygulanmaktadir.
Bunlardan bazilarin1 yazarsak, ¢ozelti reaksiyonlari, kati-kati, kati-gaz ve hidrotermal yontemleri,
ilk akla gelenlerdir. Son donemlerde mikrodalga elektromanyetik enerji kullanilarak,
bilesiklerdeki atom ve kristal 6rgii hareketlerinin dogal frekanslarinin, yollanan elektromanyetik
mikrodalga frekansla etkilesmesi sonucu, maddenin i¢ enerjisi hizla yiikselmekte ve bu enerji
artistyla kati-kat1 kimyasal tepkimeler gerceklesebilmektedir. [1]

Mikrodalga enerjiyle ilgili biraz detayli bilgi verecek olursak, mikrodalga enerjisi, 300
MHz ile 300 GHz araliginda frekansa sahip elektromanyetik bir enerjidir. Mikrodalga
frekanslar1 ii¢ ayr1 bolgeye ayrilmaktadir. Bu bolgeler sirasiyla diisiik frekans (300 MHz-3
GHz), orta frekans, (3 GHz-30 GHz) ve yiiksek frekanstir (30 GHz- 300 GHz). Giiniimiizde
2450 MHz (2.45 GHz), hemen hemen 50 yil 6nce Percy L. Spencer tarafindan icat edilen ve
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evlerde kullanilan mikrodalga firinlarda en ¢ok kullanilan frekanstir. 28, 30, 60 ve 83 GHz lik
mikrodalga enerjiyle de bazi uygulamalarin oldugu literatiirde belirtilmektedir. [2-4]

Mikrodalga enerjiyle etkilesen bazi element ve bilesiklerin, mikrodalga enerjiye tabi
tutulma ve ulasilan sicakliklar Tablo 1. ‘de verilmistir.

Bor igerikli bilesiklerin sentezlenmesinde, 6rnegin, borfosfat, metal-bor-fosfatli bilesikler
ve bazi bor igerikli bilesiklerin sentezinde, mikrodalga enerji yontemi basarili sonuglar

vermektedir. Reaksiyon siiresinin kisalig1 da yontemi 6nemli kilmaktadir. [5-8]

Tablo 1. Bazi Element ve Bilesiklerin Mikrodalga Enerjiye Tutulduklarinda Ulagilan Sigakliklar

Element/Mineral/Bilesik Mikrodalga Enerjiye Ulasilan Sicaklik
Tabi Tutulma siiresi(Dakika) (T, K)
C (Amorf, <Ipum) 1 1556
C (Grafit, 200 mesh) 6 1053
C (Grafit, <lpm) 1.75 1346
Al 6 850
Fe 7 1041
TiB, 7 1116
Fe;04 (Magnetite) 2.75 1531
MnO, 6 1560
CuO 6.25 1285
V,0s 11 987
Cu,S (chalcocite) 7 1019
FeS, (pyrite) 6.75 1292
PbS 1.25 1297
MoS, 7 1379
NiO 6.25 1578
WO, 6 1543
NaH,P0,.2H,0 7 951
Na,HPO,.2H,0 9 328
Na;P04.12H,0 7 365
Na,B40- .10H,0O 7 395
NaBO, .4H,0 7 385
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2. Deneysel Yontem

2.1 Kimyasal Maddeler:

Reaksiyonlarda baglangic kimyasallar1 olarak, Na;B407;.10H,O, aktif karbon,
Co(NOs),.6H,0, H3BO; ve NaH,P04.2H,0 kullanilmistir. Kullanilan tiim kimyasallar, analitik
safliktadir ve ticari {iriin olarak Riedel ve Merck firmalarindan alinmistir.

2.2 Cihazlar:

Kimyasal reaksiyonlar, mutfak tipi Argelik MD-560 model, 2.45 GHz’ lik frekansta
calisan bir mikrodalga firinda gerceklestirilmistir.

X-asm toz difraksiyon ¢ekimleri ise, CuK, (A=1.54056 A,20 mA, 20-30 kV)

radyasyonunda, Rikagu ve Huber 642 model, X-Isini toz difraktometreleri ile elde edilmistir.

2.3 Deneysel Calisma:

Tablo 2. 'de verilen kimyasal reaksiyon denklemlerine gére maddeler mol oranlarina gore
tartildi. Tartilan maddeler havanda ezilerek homojen bir karisim haline gelinceye kadar
ogiitiildii. Ogiitiilen karisimdan yaklasik 1.5000 gram tam tartim alinarak krozeye konuldu.
Karigimin mikrodalga etkilesime girmesi i¢in, 15 dakika siireyle 750 watt giicte, 2.45 GHz ‘lik
frekansta ¢alisan mikrodalga firmna konuldu. Mikrodalga etkilesim sonucu olusan malzemeler,

havanda tekrar toz haline getirilerek, X-1sinlar1 toz difraksiyon ¢ekimleri gergeklestirilmistir.

Tablo 2. Mikrodalga Yontemiyle Gergeklestirilen Reaksiyonlar ve Gézlemleri

Reaksiyonlar Gozlem
NayB407.10H,0 + 7C + 70, (g) — NayB407.5H,0| 750 watt giicte, 15 dakika siireyle mikrodalga
+ 5H,0 (g) + 7 CO, (g) firma konuldu, 2. dakikada akkorlagsma
gbzlemlendi.

2Co(NO3),.6H,0 + 5H3BO3 + 2NaH,PO4.2H,0— | 750 watt giicte, 15 dakika siireyle mikrodalga
Na,Co,BPO;+ 4NO; (g) + 8H,0 (g) firma konuldu. 1. dakikada gaz ¢ikis1 gozlendi,

mor renkli bir malzeme olustu.
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Sonuglar ve Tartisma

Boraks pentahidratin ( Na;B4,0,.5H,0) elde edilmesi:

Na;B407.10H,O + 7C + 02(g) > Na;B407.5H,0 + 5H,O (g) + 7CO: (g)

Mirodalga reaksiyonu sonucunda, boraks pentahidrat ( Na;B;07;.5H,0) olusumu
gozlenmistir. Deneysel {iriinlin, X-151m1 toz difraksiyonu “d” degerlerinin Boraks pentahidrat
bilesigi i¢in verilen (JCPDS Kart No: 7-277) “d” degerleriyle ayn1 oldugu goriilmekte olup, X-
1511 toz difraksiyon ¢ekimi Sekil 1. 'de ve X-Isin1 toz difraksiyon “d” degerleri de, A birimi
olarak, Tablo 3. 'de verilmistir.

Bu yontemle on sulu Boraks mineralinin karbonla karistminin, mikrodalga enerjiye tabi
tutulmasi sonucunda mineraldeki bes suyun uzaklastirilmasi saglanmistir. Mikrodalga etkilesimi
sonucunda akkorlasma gozlemlendiginden, karbon havadaki oksijenle yanarak ortamdan
karbondioksit gazi olarak uzaklasmistir. Cekilen X-Isin1 toz difraksiyonu “d” degerlerinden,

karbonun safsizlik olarak boraks pentahidrat bilesiginde bulunmadigi gdzlemlenmistir.

Amorf yapili kobalt borfosfatin (Na,Co,BPO7 ) elde edilmesi:

2Co(NOs3),.6H,0 + 5H3BO3; + 2NaH,P04.2H,0 — Na,Co,BPO; + 4NO; (g) + 8H,O(g)

Tepkimeye giren karisimin, mikrodalga enerjiyle etkilesmesi sonucunda, azotdioksit (NO;)
gazinin ¢ikis1 gozlemlenirken, olusan bilesigin homojen dagiliml bir sekilde, mor renk aldig:
gbzlemlenmistir. Tepkime {iriinii olarak Na;Co,BPO; bilesigi elde edilmistir. Elde edilen bu
bilesigin, X-Isin1 toz difraksiyonu ¢ekimlerinden (Sekil 2.) kristal yapili olmayip, amorf yapili
oldugu anlasilmaktadir. Literatiirde de bazi metal fosfathi bilesiklerin  amorf yapida

sentezlenebilecegi bilgisi verilmektedir [9].
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Tablo 3. Na;B407.5H;0 'iin X-Isin1 Toz Difraksiyon Verileri

Na,;B407.5H,0 Na;B407.5H,0

U, ddeneyse (JCPDS Kart | U/l ddeneysel | (JCPDS Kart

(&) No: 7-277) (&) No: 7-277)

dicorik (&) dicorik ()

58 8.84 8.7521 22 2.265 2.2605

20 7.09 7.0621 40 2.189 2.1869

28 5.59 2.5728 12 2.107 2.1038

44 4.72 4.7081 30 2.008 2.0029

96 4.38 4.3808 22 1.9427 1.9403

16 3.90 3.8788 16 1.8998 1.8989

18 3.576 3.5898 18 1.8561 1.8559

52 3.456 3.4391 28 1.7958 1.7941

30 3.008 3.0007 8 1.6626 1.6603

100 2.930 2.9195 10 1.5672 1.5682

22 2.768 2.7620 6 1.5043 1.5031

18 2.593 2.5924 6 1.4634 1.4618

10 2.559 2.5536 6 1.4235 1.4129

12 2.385 2.3870 6 1.2811 1.2901

10 2.328 2.3286
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