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OZET

Bor karbiir, yiizlerce bor bilesigi arasinda yiiksek pazar hacmine sahip énemli bir bor ug iiriiniidiir. ileri
teknolojik seramik malzemesi olan bor karbiir yiiksek sertligi, diisiik yogunlugu, kimyasallara kars1 direnci, 1stya
dayanim ve yiiksek notron absorplama ozellikleri nedeni ile bir¢ok askeri ve sivil uygulama alant bulmustur.
Bor karbiir iretmek i¢in pek ¢ok yontem bulunmaktadir. Bunlardan bazilari; sol jel, kimyasal buhar biriktirme,
kendiliginden ilerleyen yiiksek sicaklik ve karbotermal indirgeme yontemleridir. Bu yontemlerin ortak yani
yiiksek enerji gereksinimine ihtiyag duymalaridir. Bu calismada amag, yardimci indirgeme (co-reduction)
yontemiyle diisiik sicakliklarda bor karbiir tozu sentezlemektir. Baslangic maddeleri olarak BBr;, CCl, ve
yardimet indirgeyici olan Na kullanilmistir. Caligmada 400°C, 450°C ve 500°C olmak iizere 3 farkli sentez
sicakligt ve 2 ile 10 saat arasinda 5 farkli tepkime siiresi ile tepkime gergeklestirilmistir. Nihai iiriinlerin
karakterizasyon islemleri FT-IR, TGA/DTA, XRD, SEM/EDS ve pargacik boyut dagilimi analizi ile yapilmistir.
Sonug olarak 450°C ve 8 saat boyunca gergeklestirilen tepkime ile elde edilen toz iiriiniin mikron boyutunda
oldugu ve bu tozun bir bor karbiir dnciil maddesi oldugu anlagilmigtir. Bu toz {iriin 700°C’da 3 saat boyunca
sinterlendikten sonra yapilan XRD analizi, kristal bor karbiir olusumunun basladigin1 gostermistir.

Anahtar Kelimeler: Bor karbiir, karakterizasyon, yardimci indirgeme yontemi

LOW TEMPERATURE PRODUCTION OF BORON CARBIDE AND ITS
CHARACTERIZATION

ABSTRACT

Boron carbide is a significant product among hundreds boron compounds which has high market capacity. Boron
carbide has a special place in advanced technology ceramic materials. It has many military and civil application
areas with its properties such as high neutron absorption capacity, extreme hardness, low density, inert with
chemicals, heat resistance. Various methods are available for production of boron carbide. Some of those are sol-
gel, chemical vapor deposition, self propagating high temperature synthesis and carbothermal reduction.
Common point of these methods is the requirement of high energy. In this work, the aim is synthesize of boron
carbide powder at low temperatures with co-reduction method. BBr;, CCly and Na (which is co-reductant) was
used as raw materials. In this work, reaction was performed at 3 different temperatures (400°C, 450°C, 500°C)
and 5 different reaction times from 2 to 10 hours. Characterization of end products was carried out with FT-IR,
TGA/DTA, XRD, SEM/EDS and particle size distribution analyses. As a result, powder which was obtained at
450°C and 8 hours, is a micron size powder and this powder is a boron carbide precursor material. After
sintering 3 hours at 700°C, XRD analysis was performed and this analysis was showed that crystallization of
boron carbide has begun.

Keywords: Boron carbide, characterization, co-reduction method
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1. GiRIS (INTRODUCTION)

Bor karbiir, SiC, SizNy4, elmas, aliimina gibi 6nemli
sert ametal grubunda Ozel bir yere sahip, oksit
olmayan bir seramik malzemedir. Kimyasallara karsi
yiiksek kararliligi, iyi mukavemet ozellikleri, nétron
emme kabiliyeti, diisiik yogunlugu gibi bir¢ok {istiin
ozelligiyle zirh uygulamalari, niikleer reaktorlerde
kontrol ¢ubugu, kesici ve delici uclar, asindiricilar
gibi bircok kullanim alanina sahiptir. Bor karbiir,
elmas ve kiibik bor nitriir (¢cBN)’den sonra en sert
iclincli malzemedir.

Bor karbiiriin  kristal yapist uzun zamandir
bilinmektedir. Rombohedral birim hiicre, B;,C;’e
tekabiil eden 15 atom igerir. ilerleyen yillarda yapilan
NMR c¢alismalarinda, merkezi konumdaki C-C-C
zincirinin kismi olarak bor tarafindan isgal edildigi
goriilmiistir ve IR absorpsiyon spektroskopisi
calismasiyla da C-B-C zincirinin varlig1 tespit
edilmistir. Bor karbiirler 12 atomlu ikosahedral
kiimelerin, kovalent baglar ve 3 atomlu ikosahedraller
arasi zincirlerle baglanmasiyla meydana gelir. Bor
karbiirler, atomca yaklasik %8,8-20 arasinda karbon
derisiminde tek bir faz olusturmasiyla bilinirler. Bu
karbon derigsimi araligi, ikosahedraller arasi zincirde
ve ikosadehrallerde bor ve karbon atomlarinin bir
digeriyle yer degistirebilmesini miimkiin kilar.
Toplam 15 bor ve karbon atomu i¢in 4 farkli
yerlesimin uygun oldugu belirtilmistir. En yaygin
olarak kabul edilen yapisal model, B;,C ikosahera ve
C-B-C ikosahedraller arasi zincirdir [1].

Bor karbiir, diinyada yiizlerce bor kimyasali arasinda
yiiksek pazar hacmine sahip Onemli bir bor ug
triiniidiir. Bor karbiir {iretimi igin literatiirde pek gok
yontem  bulunmaktadir.  Bunlardan  bazilari,
karbotermal indirgeme [2-4], sol jel [5-9], kimyasal
buhar biriktirme (CVD) [10-12] ve kendiliginden
ilerleyen yiiksek sicaklik (SHS) [13] yOntemleridir.
Bu yontemlerin gesitli avantajlari yaninda bazi
dezavantajlar1 da bulunmaktadir. Bu dezavantajlardan
en Onemlisi ise yliksek enerji gereksinimidir. Bu
calismadaki amag, yardimci indirgeme (co-reduction)
yontemiyle 450°C gibi diger yontemlere gore diisiik
bir sicaklikta bor karbiir tozu sentezlemektir.
Baslangi¢c maddeleri olarak BBr;, CCly ve yardimci
indirgeyici olan Na kullanilmigtir. Calismada sentez
sicakligr ve tepkime siiresi olmak iizere iki farkl
parametre caligilmustir. Nihai driinlerin
karakterizasyon iglemleri FT-IR, TGA/DTA, XRD,
SEM/EDS ve pargacik boyut dagilimi analizi ile
yapilmigtir.

2. YONTEM (METHOD)
Deneysel c¢alismada yardimcr indirgeme (co-
reduction) yontemiyle bor karbiir tozu iiretilmigtir. Bu

yontem i¢in kullanilan baslangic maddeleri BBr;
(Merck firmasindan, %99 saflikta temin edilmistir),
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CCl; (Merck firmasindan 9%99.8 saflikta temin
edilmistir) ve elementel sodyumdur (Alfa Aesar
firmasindan %99 saflikta temin edilmistir). Oncelikle
bu baslangi¢ maddeleri atmosfer kontrollii ortamda,
argon gazi ile dolu olan glove box adli cihaz
icerisinde reaktdre yerlestirilmistir. Daha sonra
reaktdr diisey konumda bulunan doner tiip firin
icerisine konulmustur. Bu asamadan sonra firin
sicaklig1 istenen degere ayarlanmis ve belli tepkime
siireleri icin tepkimelerin tamamlanmast beklenmistir.
Caligmalar, farkli sicaklik ve farkli tepkime siireleri
icin tekrarlanmistir. Tepkimeler tamamlandiktan
sonra reaktoriin oda sicakligina kadar sogumasi
beklenmis ve toz triinler elde edilmistir. Reaktdrden
citkan bu toz {iriinler, seramik havan igerisinde
karigtirilarak homojen bir dagilima sahip olacak hale
getirilmistir. Daha sonra bu toz iriinler g¢esitli
karakterizasyon teknikleriyle incelenmis, bor karbiir
dretiminin  gergeklestirilip  gergeklestirilemedigi
sorgulanmustir.

Paslanmaz ¢elikten yapilmig reaktoriin hacmi yaklagik
90 ml’dir. BBr; ve CClyiin tepkime siiresince
buharlasmasi nedeniyle ortam basmeci yiiksek bir
degere ¢ikacagindan daha Once de belirtildigi gibi
yiiksek basinca dayanikli reaktdr kullanimi yaninda
baslangic miktarlar1 da bu husus goz Oniine alinarak
belirlenmistir. Basincin deney diizenegi igin tehlikeli
seviyelere kadar yilikselmemesi amaciyla baglangigta
reaktére 1 ml BBr;, 0,25 ml CCly; ve 1,24 g Na
konulmustur. 500°C’da, ideal gaz varsayimi yapilarak
reaktdr igerisindeki en yiiksek basincin, yukarida
verilen baglangic maddelerinin miktarlar1 dikkate
alinarak yaklasik 9,5 atm olacagi hesaplanmistir.
Literatiirde yapilan c¢aligmalara bakildiginda fazla
sodyum miktarinin bir yandan olusan bor karbiiriin
kristalligini arttirirken diger yandan da tepkime
entalpisini absorpladigi ve bdylece daha diisiik
tepkime  sicakliklarinda tepkimenin  olugmasini
sagladigi, ayrica {irlin topaklasmasinit Onledigi ileri
strilmiistiir [14]. Bu nedenlerden dolay1 yapilan
deneysel caligmalarda stokiyometrik olarak gerekli
sodyum miktarindan %30 fazlasi kullanilmistir.
Baslangic maddeleri inert ortamda reaktdre
yiiklendikten sonra reaktor kapatilmis ve doner tiip
firn igerisine yerlestirilmistir. Doner tip firn
icerisinde reaktor diisey yonde sabit tutulmustur.
10°C/dk 1sitma hiziyla firinin sicakligr 400, 450 ve
500°C’a  kadar c¢ikartilmistir. Firin  hedeflenen
sicakliga getirildikten sonra 2, 3, 5, 8 ve 10 saat gibi 5
farkli bekleme siiresi ile deneyler tekrarlanmistir.
Bekleme siireleri ve tepkime sicakliklarina gore {iriin
kodlart Tablo 1°de verilmistir. Planlanan deneysel
sartlar gerceklestirildikten sonra, firinin oda sicakligt
seviyesine kadar sogumasi beklenmistir ve toz
numuneler reaktoriin igerisinden alinmistir. FT-IR
analizlerine gore en uygun sonucun elde edildigi
sartlar olan 450°C’da 8 saatlik tepkime sonrasi olusan
iirlin sinterleme islemine tabi tutulmustur. Bu amagla
toz iiriin oncelikle Ar atmosferi ortaminda, glove box
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CCl, + 4BBr; + 16Na __430°C
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B,C + 4NaCl + 12NaBr (1)

Tablo 1. Uriinlerin sicaklik ve tepkime siirelerine gore kodlari (Product codes with respect to temperatures and reaction

periods)
Sicaklik, °C Bekleme Siiresi, saat Uriin Kodu

2 400-2
3 400-3

400 5 400-5
8 400-8
10 400-10
2 450-2
3 450-3

450 5 450-5
8 450-8
10 450-10
2 500-2
3 500-3

500 5 500-5
8 500-8
10 500-10

adli cihaz igerisinde, seramik krozeye yiiklenmis ve
seramik kroze de reaktor igerisine konulmustur.
Reaktoriin  kapagi kapatilmis ve doner tip firn
igerisine yerlestirilmistir. Firin 10°C/dk 1sitma hiziyla
700°C’a kadar 1sitilmis ve bu sicaklikta 3 saat
beklenerek 3 saatin sonunda ayni1 hizla oda sicakligina
sogutulmustur. Boylece sinterleme islemi
tamamlanmistir. Elde edilen toz halindeki {iriin
seramik havanda o&giitiilip XRD analizine tabi
tutulmustur. 400°C, 450°C ve 500°C’da elde edilen
driinlerin  karakterizasyonu ig¢in FT-IR analizi,
450°C’da 8 saat bekleme sonrasinda olusan iiriin i¢in
de FT-IR, TGA/DTA, XRD, SEM/EDS ve pargacik
boyut analizleri yapilmustir.

FT-IR analizi i¢in Jasco FT-IR 480+ marka FT-IR
cihazi  kullanilmistir.  Olgiimler  4000-400 cm™
dalgaboyu araliginda, 16 cm’'  ¢oOziiniirliikte
gerceklestirilmigtir. TGA analizi ile numunelerin
sicaklikla  birlikte yapilarinda meydana gelen
degisiklik incelenmistir. Bu analiz, 450-8 numunesi
ve NaCl i¢in yapilmistir. Analizler, N, atmosferinde,
10°C/dk  1sitma hiziyla, 25-1500°C  araliginda
gergeklestirilmigtir. Elde edilen sonuglardan tiriinlerin
1s1l Ozellikleri belirlenmistir. Ayrica 450-8 kodlu
liriiniin tane boyutunun belirlenebilmesi amaciyla
Malvern Mastersizer-E marka parcacik boyut analiz
cihazi ile karakterizasyon islemi gergeklestirilmistir.
Deneyler sonunda frlinlerin ~ kristal  yapisini
belirlemek amaciyla X-Ismlar1 Difraktometresi ile Cu,
Ka 1sinlar1 kullanilarak, 0,05 derece/s hizla, 0<26<90
araliginda XRD  grafikleri  ¢ekilmigtir.  450-8
numunesinin mikroyapis1 ve taneciklerin boyutlari
SEM ve EDS fotograflar ¢ekilerek incelenmistir. Jeol
JSM 6060 LV model EDS destekli taramali elektron
mikroskobu ile SEM ve EDS analizleri
gergeklestirilmistir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA (RESULTS AND
DISCUSSION)

Deneysel c¢alismalar sonucunda elde edilen toz
numunenin yapisindaki baglarin goriilebilmesi ve bor-
karbon baglarinin yapida bulunup bulunmadiginin
anlasilabilmesi i¢in ilk olarak bu numunelerin FT-IR
analizleri yapilmistir. Bu analizlerden yola ¢ikilarak
diger karakterizasyon islemleri gergeklestirilmistir.

Sekil 1’de 400°C’da 3 farkli bekleme siiresince elde
edilmis triinlerin FT-IR spektrumlar1 goriilmektedir.
400°C sicaklikta yapilan ¢aligmalarda 2 saat ve 3 saat
bekleme siirelerinde tepkimenin tamamlanamadigi
gozlenmistir. Bu  sartlarda  yapilan  deneysel
calismalarda reaktorden alinan numunelerin toz
formda olmadigi, hatta bu numunelerin reaktor kapag:
acildiginda tepkimeye girmemis olan sodyumdan
dolayr alev aldig1 goriilmistir. Dolayistyla bu
numunelerin FT-IR analizi yapilamamistir. Diger
bekleme siireleri sonucunda elde edilen numunelerin
FT-IR analizleri Sekil 1’de wverilmistir. Sekilde
goriilen piklerin nem, NaBr ve NaCl’e ait oldugu
tespit edilmistir. O-H bagmmin 3600-3400 cm
dalgaboyunda, Na-Cl baginn ise 650 cm'’den daha
disiik dalgaboylarinda pik verdigi bilinmektedir [15].
Ancak bor-karbon bagina isaret eden dalgaboyunda
(1190 cm™) herhangi bir pik elde edilememistir. Bu
sicaklikta (400°C) tepkime igin gerekli olan enerji
kargilanamadigindan bor karbiir veya bor karbiir
eldesine yonelik bir 6nciil madde elde edilememistir.
Sonug olarak, beklenen tepkime 400°C sicaklikta
gerceklesmemistir. Sekil 1°de goriilen piklere (nem,
NaBr, NaCl) ek olarak, 450°C’da yapilan
calismalarda 1195 cm™ dalga boyunda goriilen pikler,
bor-karbon bagi varliginin bir gdstergesidir [8].
450°C’da farkli bekleme siirelerinin karsilastiriimasi
Sekil 2°de goriilmektedir. Bekleme siirelerinin ¢ok
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I
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Dalgaboyu [cm-1]
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Sekil 1. 400°C’da farkli tepkime siirelerinde elde edilmis triinlerin FT-IR spektrumlari (FT-IR spectra of products

obtained at 400°C and various reaction periods)

i
4000 3000

Dalga Boyu [cm-1]

2000 1000 400

Sekil 2. 450°C’da farkli tepkime siirelerinde elde edilmis numunelerin FTIR spektrumlari (FT-IR spectra of products

obtained at 450°C and various reaction periods)

etkili oldugu deneysel c¢alismalar esnasinda
gozlenmistir. Gerek 2 saat gerekse 3 saat bekleme
stiresi sonucunda elde edilen numuneler reaktdrden
alindiginda, reaktorde bulunan sodyumun alev aldigi
gozlenmistir. Bu numunelerin reaktdrden alinmasinda
zorluklar yaganmistir. Bu gozlemler sonucunda bu
stirelerin (2 ve 3 saat) reaksiyonun tamamlanmasi igin
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yeterli olmadig1 diisliniilmistiir. Dolayisiyla 5, 8 ve
10 saatlik caligma siireleri daha uygun gorilmistiir.
Bu siireler igerisinde de 8 saat tepkime siiresine sahip
450-8 numunesi en siddetli bor-karbon pikini
vermektedir. Buradan yola c¢ikilarak en uygun
parametrelere sahip numune 450-8 numunesi olarak
tespit edilmistir ve karakterizasyon c¢alismalart bu
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Sekil 3. 500°C’da farkli tepkime siirelerinde elde edilmis numunelerin FT-IR sepktrumlart (FT-IR spectra of products

obtained at 500°C and various reaction periods)
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Sekil 4. 450°C’da 8 saat tepkime siiresinde elde edilmis numunenin FTIR spektrumu (FT-IR spectra of product

obtained at 450°C and reaction period of 8 h)

numune {izerine yogunlagtirilmistir. 500°C’da ayni
deneysel calisma 5, 8 ve 10 saat bekleme siirelerinde
tekrarlanmig ve riinlerin FT-IR spektrumlarina
bakilmigtir. 5, 8 ve 10 saat bekleme siirelerinde
yapilan caligmalarda 1190 cm™ dalgaboyu civarinda
bir pike rastlanmamistir. 450°C’da elde edilen bu
pikin 500°C sicaklikta elde edilememesinin nedeni
muhtemel bir seri tepkimeden dolay1 bor-karbon
baglarinin  olugamamast seklinde yorumlanabilir.

Gazi Univ. Miih. Mim. Fak. Der. Cilt 28, No 2, 2013

500°C’da 5, 8 ve 10 saat bekleme siiresi i¢in FT-IR
spektrumlart Sekil 3’de verilmistir.

Yapilan FT-IR analizleri sonucu sicaklik ve bekleme
parametresi olarak en iyi sonu¢ 450-8 numunesinden
elde edilmistir. Bu nedenle, bu asamadan sonraki
karakterizasyon islemleri, yardimci indirgeme
yontemiyle bor karbiir Giretimi i¢in en uygun sicaklik
ve bekleme siiresi parametrelerine sahip 450-8
numunesi {izerinde yogunlagmustir. Sekil 2’de
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Sekil 5. 450-8 numunesine ait TGA termogrami (TGA thermogram of 450-8 sample)

karsilagtirmali verilen FT-IR spektrumlarinda bulunan
450-8 numunesinin detayli FT-IR spektrumu Sekil
4’de verilmistir. Burada, 1190 cm™’deki B-C piki
acikca gorilmektedir.

Sekil 5°te 450-8 numunesine ait TGA termogrami
goriilmektedir. 450-8 numunesinin TGA analizi i¢in
yapilan ¢alisma N, atmosferinde gerceklestirilmistir.
Numune 10°C/dk 1sitma hizt ile 1500°C’a kadar
sitilmis ve kiitle kaybu ile 1s1 akisi gdzlemlenmistir.

Bu termogramda 1s1 akisina bakildiginda 750°C’da
ekzotermik bir pik goriilmektedir. Yine bu sicaklik
civarinda kiitle kayb1 goriilmeye baslanmaktadir. Bu
kiitle kaybt yaklastk 1000°C’a kadar devam
etmektedir. Toplamda yaklagik %70’e varan kiitle
kaybt bulunmaktadir. Fazladan kullanilan sodyum,
yapidaki B-C baglarina saldirmakta ve daha sonra bu
sodyumlu yapilar parcalanmakta ve 800°C civarinda
ekzotermik pik olusmasina neden olmaktadir.
Uriinlerden NaBr’iin ve NaCl’{in erime sicakliklarmin
sirastyla 755°C ve 801°C oldugu ve sodyumun
kaynama sicakliginin 883°C oldugu diisiiniiliirse ayn1
anda endotermik pik goriilmesi de beklenmektedir.
Yaklasik 800°C’dan sonra goriilen ufak endotermik
ve ckzotermik pikler bu durumu agiklamaktadir.
1000°C’dan sonra kayda deger bir kiitle kaybi
bulunmamasiin, yapidaki bor-karbon baglarindan
kaynaklandig1 disiiniilmektedir. Tepkime sonrasi
olusan {irlinlerden biri olan NaCl i¢in bir TGA/DT
analizi gergeklestirilmistir (Sekil 6). Sadece NaCl’iin
TGA analizi yapildiginda 800°C’dan sonra 450-8
numunesine ait termogramdakine benzer bir kiitle
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kaybi ve bir ekzotermik pik goriilmektedir. Buradaki
benzerlikten, yapida NaCl oldugu anlasilmaktadir.
Benzer 1s1l 6zellikler gosteren NaBr ve NaCl’lin erime
sicakliklar sirasiyla 755°C ve 801°C’dur.

Elde edilen 450-8 kodlu {iiriiniin pargacik boyut analizi
Sekil 7’de verilmektedir. Bu sekilde de goriildigi
gibi parcactk boyut analizinde ikili dagilima
rastlanmistir. Bu analiz sonucunda homojen bir
pargacik dagilimi saglandigi goriilmiistiir. Sekil 7°ye
gore ortalama parcacik capi (dos degeri) 26 pm’dir.
Hicbir 6giitme islemine tabi tutulmaksizin iiretilen toz
iiriiniin mikron boyutunda olmasi dikkat ¢ekmektedir.
Ayrica SEM/EDS analizlerine bakildiginda parcacik
capinin ¢ok daha kiiciikk oldugu anlagilmigtir. Bunun
nedeni, pargacik boyut analizi esnasinda meydana
gelen topaklasmadir. Dolayisiyla elde edilen tozun
ortalama pargacik capmnin 26 pm’den daha da az
oldugu soylenebilir.

450-8 numunesinin hi¢bir igleme tabi tutulmadan
XRD analizi (Sekil 8) yapilmistir. 450°C sicaklikta
olusan bor karbiiriin kristal yapiya sahip olmadigi, bu
sicakligin kristal bor karbiir olusumu icin yeterli
olmadig1 anlagilmistir. Bu nedenle yapilan XRD
analizinde bor karbiir olusumu goriilmemistir. Elde
edilen 450-8 toz numunesinde kristal yapimnin
saglanabilmesi amaciyla 700°C sicaklikta 3 saat
boyunca sinterleme iglemi yapilmistir. Bu numunenin
XRD analizi yapilmis ve kristal yapidaki bor karbiir
olusumu gorilmiistiir. Sekil 9°’da  sinterlenmis
numunenin XRD grafigi verilmistir.
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Sekil 6. Sodyum kloriire ait TGA termogrami (TGA thermogram of sodium chloride)
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Parcactk Capt  (um)
Sekil 7. 450-8 numunesinin pargacik boyut analizi (Particle size analyze of 450-8 sample)
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Sekil 8. 450-8 numunesinin XRD grafigi (XRD pattern of 450-8 sample)
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Sekil 9. 700°C’da 3 saat sinterlenen numunenin XRD grafigi (XRD pattern of sample which is sintered at 700°C and 3

hours)
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X-1gim1 kirmimu kristal bilesiklerin  kalitatif olarak
taninmasinda kullanilir. XRD cihazi, kristal yapida X
isilarinin - kirimima  ugramasiyla  kristal  yapinin
Ozelliklerini inceleme imkani yaratmistir. X-131m1
kirmim yontemi, her bir kristalin fazin kendine 6zgii
atomik  dizilimlerine bagli olarak  X-igmlan
karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina
dayanir. Her bir kristalin faz i¢in bu kirinim profilleri
bir nevi parmak izi gibi o kristali tanimlar. Sekil 8 ve
Sekil 9’daki XRD grafikleri beraber incelendiginde
450°C’da kristallenmenin olmadigi, 700°C’da ise
kristallenmenin ~ bagladigi  goriilmiistiir.  Erime
sicakligia yakin bir sicaklikta yapilan sinterleme ile
kristallenme saglanabilir. Erime sicaklig1 yiiksek olan
bor karbiiriin kristallenmesi de zordur. Tepkimede
(Es. 1) yan iiriin olan sodyum bromiir pikinin XRD
analizlerinde goriilmesi, tepkimenin gercgeklestiginin
bir ispatidir. Dolayisiyla tepkime tamamlanmis,
450°C’da bor karbiir yapis1 amorf halde kalmigken,
700°C’da kristal yap1 saglanmstir. Sekil 10°da 450-8
numunesinin 250, 1000 ve 2000 biiyiitme ile ¢ekilmis
SEM  gorilintiileri  verilmistir.  Pargacik  boyut

analizinde olugan topaklagsmadan otiirii ortalama
pargacik boyutu 26 pm olarak analiz edilmisti ancak
SEM goriintiilerinden goriilmiistir ki, elde edilen
iiriiniin pargacik cap1 26 um’den daha kiigiiktiir. 2000

E. Alp ve ark.

biliylitme ile yapilan EDS analizi sonucu asagida
verilmistir. Yapilan EDS analiziyle yapidaki B, C, Na,
Br, CI gibi elementler tespit edilmistir (Sekil 11). Bu
elementlerin tespiti beklenen bir sonugtur. Fakat bazi
noktalarda bor elementinin kii¢iilk atomik g¢apindan
dolayr cihaz tarafindan bu element tespit
edilememistir.

4. SONUC (CONCLUSION)

Bu calismada farkli sicaklik ve tepkime siirelerinde
bor karbiir iiretilmistir. FT-IR sonuglarina gore en
uygun parametreler 450°C ve 8 saat olarak
belirlenmistir. Bu numune iizerinde yapilan FT-IR
analiziyle 1190 cm™” dalgaboyunda goriilen pik,
yapidaki bor-karbon baglarmin varhigimi
ispatlamaktadir. 450°C’da diger tepkime siirelerinde
de bu bagin goériilmesi, bu sicakligin bor karbiir 6nciil
maddesinin  dretimi  i¢in  uygun  oldugunu
gostermektedir.

Parcacik boyut analizi sonucunda ortalama parcacik
¢apt 26 pm olarak bulunmustur. 450-8 numunesinin
SEM gorintiileri ile parcacik boyut analizinde elde
edilen sonuglar karsilastirildiginda, SEM
goriintiilerindeki parcaciklarin ortalama g¢apinin 26

GUTEF MLE% 3
“

Sekil 10. 450-8 numunesi igin a) 250 biiylitme b) 1000 biiyiitme c) 2000 biiyilitme ile ¢cekilmis SEM goriintiileri
(SEM images of 450-8 sample with a) 250x magnification b) 1000x magnification c¢) 2000x magnification)

Element Conc
E 28.5% wt
C 27 7% wt
MNa 12 3% wt
Er 30.9% wt
Cl 0.4% wt
[&] [a]

AEDOEEE E § E EHE

Sekil 11. 2000 biiyiitme ile ¢ekilen SEM goriintiisiiniin EDS analizi (EDS Analysis of SEM image with 2000x
magnification)
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pm’den daha kiigiik oldugu goriilmektedir. Bunun
nedeni, pacacik boyut analizi esnasinda meydana
gelen topaklagsmadir. Dolayisiyla SEM goriintiilerine
bakilarak elde edilen tozun ortalama pargacik ¢apinin
26 um’den daha az oldugu sdylenebilir. 450-8
numunesi ve 700°C’da  sinterleme  yapilan
numunelerin  XRD analizleri incelendiginde 450-8
numunesinin amorf yapida kaldigi, 700°C’da yapilan
sinterlemenin ise yapiy1 kristal hale getirdigi
goriilmiistiir. Sinterleme islemi sonunda kristal bor
karbiir tozu eldesinin miimkiin oldugu anlagilmistir.

5. SEMBOLLER
(NOMENCLATURE)

VE KISALTMALAR

CVD: Chemical Vapor Deposition

EDS: Energy Dispersive Spectrometer

FT-IR: Fourier Transform Infrared Spektrometer
SEM: Scanning Electron Microscopy

SHS: Self-propagating high temperature synthesis
TGA: Thermal Gravimetric Analysis

XRD: X-Ray Diffraction
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