BEU Fen Bilimleri Dergisi BEU Journal of Science
9 (3), 985-996, 2020 9 (3), 985-996, 2020

Arastirma Makalesi / Research Article

Borik Asit ve Boraks Pentahidrat Kristalleri icin Keklesmenin Incelenmesi

Sinan KUTLUAY?Y", M. Sait IZGI*, Omer SAHIN?, A. Abdullah CEYHAN?

1Siirt Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Kimya Miihendisligi Boliimii, Siirt
2Konya Teknik Universitesi, Miihendislik ve Doga Bilimleri Fakiiltesi, Kimya Miihendisligi Boliimii, Konya
(ORCID: 0000-0001-9493-918X) (ORCID: 0000-0003-3685-3219)
(ORCID: 0000-0003-4575-3762) (ORCID: 0000-0003-1592-5121)

Oz

Bu ¢alismada, CMSMPR (stirekli-karistirmali, stirekli-iiriin ¢ekmeli) tipi kristalizorde, saf ortamda tiretilen borik
asit (HsBOg3) ve boraks pentahidrat (Na;B1O7.5H,0) kristallerinin su alma yetenegi, keklesme derecesi tayini ve
mekanik dayanim, keklesme, kirma testleri yapilmigtir. CMSMPR sisteminde iiretilen hem H;BOs; hem de
NazB407.5H,0 kristallerinin su alma yetenegi, keklesme, asinma derecelerinin yiiksek oldugu ve bu kristallerin
nemden oldukga etkilendigi ve bu nedenle habitinde bozulmalar meydana geldigi goriilmiistiir. Ayrica, keklesme
ve kirma testleri sonucunda belirlenen akigkanlik durumlari degerlendirildiginde ise HsBOs kristallerinin kohezif
(yapisan), Na;B4O7.5H,0 kristallerinin ise ¢ok kohezif oldugu tespit edilmistir. Tiim bu Sonuglar esas alindiginda,
keklesmeyi Onlemek igin HsBOs; ve Na;B.O7.5H,0 kristallerinin yiiksek nem oranlarma maruz kalmamasi
gerektigi goriilmektedir.

Anahtar kelimeler: Boraks Pentahidrat (Na2B4O7.5H,0), Borik Asit (HsBOs), Kristalin keklesmesi.

Investigation of Caking for Boric Acid and Borax Pentahydrate Crystals

Abstract

In this study, the determination of hygroscopicity and the caking degree, and the tests of mechanical strength,
caking, breaking of boric acid (HsBOs) and borax pentahydrate (Na.B40O-.5H,0) crystals produced in pure medium
in the CMSMPR (Continuous Mixed-Suspension, Mixed-Product Removal) type crystallizer were performed.
Both the H;BO; and NazB4O7.5H,O crystals produced in the CMSMPR system were found to have high
hygroscopicity, degrees of caking and attrition, and these crystals were highly influenced by moisture and thus
deteriorated their habit. Furthermore, when the fluidity conditions determined as a result of caking and breaking
tests were evaluated, it was found that H3BOjs crystals were cohesive and Na;B4O7.5H,;0O crystals were very
cohesive. Based on these results, it is seen that H;BO3z and Na2B1O7.5H,0 crystals should not be exposed to high
humidity in order to avoid caking.

Keywords: Borax Pentahydrate (Na2.B40O7.5H,0), Boric Acid (H3BOs3), Caking of crystal.

1. Giris

Diinya bor rezervlerinin yaklasik %73 niin Tiirkiye’de bulunmasi sebebiyle bor bilesikleri Tiirkiye i¢in
oldukga biiyiik 6nem arz etmektedir. Tiirkiye, diinyanin en zengin bor cevheri rezervlerine sahip olmakla
birlikte, bor bilesiklerinin 6zellikle Avrupa piyasalarindaki en biiyiik saticis1 konumundadir [1]. Son
yillardaki ¢aligmalar, 6zellikle iilke ekonomisi g6z 6niinde bulundurularak s6z konusu cevherlerin ham
olarak degil de piyasanin talebini karsilayacak 6zelliklere sahip ¢esitli bor bilesikleri halinde ihracatini
saglamaya yonelik olarak yapilmaktadir. Diinya piyasasinin kabul edebilecegi kalite ve goriiniimde bor
bilesikleri tretildigi takdirde, bu ihracatin basarili bir sekilde gerceklesmesi miimkiin olabilir.
Endiistriyel ve stratejik agidan diinyadaki en énemli elementlerden biri olan bor, endiistrinin birgok
alaninda bor bilesikleri halinde kullanilmaktadir. Ulkemizin bor piyasasinda hak ettigi yeri alabilmesi
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icin bor bilesiklerinin, mevcut ve yeni liretim yontemlerinin gelistirilmesine, proses verimliligi ve {iriin
Kalitesinin arttirilmasina yonelik calismalar ¢ok dnemlidir. Onemli bor iiriinlerinden olan borik asit
(HsBOs3) ve boraks pentahidrat (Na;B4O7.5H,0) kristallerinin kristal habiti ve akiskanlik gibi kalite
ozellikleri ile ilgili yeterli bilgiye literatiirde rastlanmamistir. Bu nedenle, kristallerinin 6zellikleri ile
ilgili bilgilerin tespit edilmesi olduk¢a 6nemlidir.

Kristalizasyon, temel kimyasal bilesiklerden 6zel kimyasallara kadar farkli maddelerin iiretimi
i¢in uygulanan bir ayirma ve saflastirma prosesidir [2]. Endiistriyel {iretim prosesi sonucu elde edilen
kristal tirlinlerde goriilen keklesme isletmeler igin biiyiik sorun etmektedir. Keklesme, diisiik partikiil
boyutundaki kristallerin aglomerasyonu sonucu daha biiyiik partikiil boyutuna sahip bozuk sekilli
kristallerin olusumu olarak ifade edilmektedir [3, 4]. Endiistriyel olarak tretilen kristal triinlerde
karsilasilan keklesme sorunu, torbalarda veya tanklarda depolanmasi stirecinde meydana gelmektedir.
Kristal tirtinler bu siiregte serbest akis 6zelliklerini kaybederek keklesirler. Kristal {irinlerin nemden
etkilenebilir olmasi, keklegsme sorununu meydana getiren en 6nemli 6zelliktir. Bu degerlendirmeler
1s18inda, kristal iriinlerin nemden etkilenebilir Gzelliklerinin diisiik olmasi keklesme sorununu
azaltirken, tersi durumda ise kristal tiriinler daha ¢ok keklesme egilimi gosterirler [5]. Kitle halindeki
yani ambalajsiz tozlar zamanla doniisiimlere ugrayabilir ve bu, degisen ¢evresel ve mekanik kosullar
tarafindan karmasiklastirilan dinamik bir prosestir. Keklesme, kitle halinde bulunan madde i¢indeki
sicaklik ve su ya da madde ve ¢evresi arasindaki igerik profillerinden yogun bir bigimde etkilenmektedir.
Bu profiller anlasilir ise, bunlar keklesmenin olusumu ve giiciine baglanabilmektedir [6]. Bununla
birlikte, ¢esitli maddeler i¢in keklesmenin nedenleri farklilik gosterebilmektedir. Kristal boyutu, sekli,
nem igerigi, iirliniin altinda depolandigi basing ve depolama siirecinde sicaklik ve nem degisimleri, gibi
degiskenlerin tiimii kristal tirtinlerin keklesmesine katkida bulunabilir. Genellikle, keklesme, kristal
yiizeylerin nemli hale gelmesinden kaynaklanmaktadir. Kristal yiizeyleri birkag yolla nemli hale
gelebilir; tiriin, yetersiz kalmus bir kurutma isleminden kalan bir miktar ¢oziicii igerebilir, ya da nem dis
kaynaklardan gelebilir [7]. Boraks kristallerinde meydana gelen keklesme sorununu gidermek amaciyla
yapilan ¢alismalarda, birgok yontem uygulanmistir. Bu yontemler arasinda en ¢ok kullanilani ise boraks
kristal yiizeylerinin iyi bolinmiis, nem-absorblayan ya da hidrofobik malzeme olan ya da organik bir
yiizey aktif bir madde ile kaplanmasidir. Boraks kristallerinin keklesmesini engellemek amaciyla
onerilen baska bir yontem ise safsizligin giderilmesidir. Bu proseste, boraks kristallerinin pH’1 5.5’in
altinda olan bir asit ¢ozeltisine maruz birakilmasi sonucunda siirekli olarak serbest akis 6zelligini
korudugu ifade edilmistir [S]. Belirli bir habite ve homojen partikiil boyut dagilimina sahip boraks
kristallerinin tiretilmesiyle birlikte karsilasilan keklesme sorununun énlenmesi i¢in boraks dekahidratin
ozellikleri incelenmistir [6]. Bu amagla, farkli Ca igerigine sahip boraks kristalleri tiretilerek tek hiicre
sisteminde biiylime islemine tabi tutulmus ve kristal bityiime hiz1 ve biiyiime kinetigi gibi faktorler
incelenmistir. Ayrica Mg iyonunun ve anyonik ve katyonik flokiilantlarin kristal sekli iizerine etkileri
incelenmistir. Daha sonra oleik asit, hekzanoik asit ve dekanoik asit varliginda kristal yapisinda
meydana gelen degisimler incelenmis ve tek hiicre sisteminde kristal biiylitme prosesi oleik asit
varliginda tekrarlanmistir. Elde edilen sonuglara gore, oleik asit varliginda kristal seklinin (habitinin)
diger safsizliklar ile karsilagtirildiginda daha iyi performans gosterdigi goriilmistiir. Tek hiicre
sisteminde yapilan kristal biiyiitme prosesinde elde edilen sonuglara gore ise safsizliklar varliginda
kristal bityiime hizinin degismedigi goriilmiistiir. Johanson ve Paul [8] tarafindan yapilan ¢alismada,
sicaklik degisiminin, yaygin olarak kullanilan tuz ve seker de dahil olmak iizere bir dizi ¢ozilinlir madde
tizerindeki etkisi incelenmistir. Numuneler, sabit sicaklikta 1.5 giin boyunca agz1 kapali bir kapta
saklandiginda, tuz giiclii bir kek olusturmustur. Bu doniisiim, dengeye ulasilana kadar nemin yeniden
dagilmasi ile iliskilendirilmistir. Tuz icin sicaklik dongiisii, dongli sayisiyla birlikte keklesmenin
kuvvetinde dogrusal bir artis gdstermistir. Bunun aksine, seker, bir dongiiniin sonunda maksimum
keklesme giiciine ulagmustir. Benzer sekilde, Cleaver ve ark., [9] tarafindan yapilan ¢alismada, 20°C ile
40°C arasinda sicaklik dongiisii sayis1 ile HaBOs keklesme endeksinde siirekli bir artis oldugu ortaya
konulmustur.

Bu caligmanin temel amaci, CMSMPR (siirekli-karigtirmali, siirekli-iiriin  ¢ekmeli) tipi
kristalizorde, saf ortamda iiretilen H:BO3 ve Na,B4O7.5H,0 kristalleri igin su alma yetenegi, keklesme
derecesi tayini ve mekanik dayanim, keklesme, kirma testlerini gergeklestirmektir. Caligma kapsaminda
yapilan testler esas alindiginda, keklesme egilimini 6nlemek i¢in H3BO3 ve Na:B4O7.5H,0 kristalleri
icin uygun kalite ozellikleri belirlenmis ve 6zellikle endiistriyel olarak iretilen bor iiriin kristallerinde
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goriilebilecek keklesme egiliminin tespiti ile ilgili 6nemli bir eksiklik arastirmacilara ve literatiire
kazandirilmistir.

2. Materyal ve Metot

Bu c¢alisma kapsaminda keklesme g¢alismalari yapilan HsBOs; ve Na:B.07.5H,0 kristalleri stirekli
beslemeli ve siirekli tirin gekmeli CMSMPR tipi bir kristalizoérde tiretilmistir. CMSMPR sisteminde,
keklesme caligsmalar1 yiiriitiilen H3BOs kristallerinin elde edildigi kristalizasyon kosullari: 180 dakika
kristalizérde kalma zamani, 90-60°C verilen asir1 doygunluk, 250 rpm karigtirma hizi, 80 mL/dk
besleme debisi, iken Na;,B4O7.5H,0 kristallerinin elde edildigi kristalizasyon kosullar1 ise: 120 dakika
kristalizorde kalma zamani, 90-65°C verilen asir1 doygunluk, 350 rpm Karistirma iz, 175 mL/dk
besleme debisidir. Ayrica, CMSMPR tipi bir kristalizérde tiretilen HsBO3 ve NaB.07.5H,0 kristalleri
fitrasyon yontemiyle siispansiyondan ayrilmistir. Elde edilen HsBO3ve Na;B1O7.5H,0 kristalleri etanol
ile yikandiktan sonra kurutulmustur. Keklesme galigmalari yapilan H3BOskristallerinin partikiil boyutu;

-500+425 pum, iken Na2B4O7.5H,0 kristallerinin partikiil boyutu; -425+300 um’dir.

CMSMPR tipi kristalizérde, saf ortamda iiretilen HsBOs; ve Na;B.07.5H,0 kristallerinin
keklesme analizleri i¢in ti¢ farkli sistem kullanilmigtir. Keklesme analizlerinde kullanilan sistemler ile
yapilan ¢alismalari su sekilde siralanabilir:

a) Keklesme ¢aligmalarinin ilk asamasinda, H3BOs;ve Na;B4O7.5H,0 kristallerininin, su alma yetenegi
ve keklesme derecesinin hesaplanmasi ve karakterizasyonu,

b) Ikinci asamada, H3BOs ve Na;BsO7.5H,0 kristallerinin, mekanik mukavemet testine tabi tutularak
hesaplanan agmma derecesinin tespiti,

c) Son olarak ise HsBOs ve Na;B4O7.5H,0 kristallerinin, keklesme ve kirma islemleri i¢in uygulanan
basinglarin oram ile ifade edilen akicilik dogrulari ile kristal akiciliginin tayini galigsmalar
yapilmustir.

Bu analizleri gergeklestirmek i¢in asagidaki sistem ve esitliklerden yararlanilmistir.

2.1. Su Alma Yetenegi ve Keklesme Derecesi Analizleri

H3BOs ve Na;B407.5H,0 kristallerinin, su alma yetenegi ve keklesme derecesi tayini i¢in kullanilan
sistem Sekil 1’de verilmektedir. Bu sistemde, 5 g kristal numunesinin elek analizi yapilarak 500 pm'nin
istiinde kalan 0.5 g kristal Gooch filtresine konulur. Numunenin %100 neme doyurulmasi islemi;
20°C’deki ¢oziiniirlik degerine sahip olan 50 mL amonyun kloriir (NH4Cl) ¢ozeltisi kullanilarak
olusturulan nemin 3-400 mL/dk debideki hava ile Gooch filtresinde bulunan kristal numunesi tizerinden
siirekli olarak gecirilmesi sonucunda saglanir. Bu islem esnasinda, her 10 dakikada bir numunedeki
agirlik artig1 kontrol edilir ve bu kontrol 30-40 dakikadan sonra her 20 dakikada bir yapilarak agirlik
farkinin olmadig1 denge anina kadar islem devam eder. Numunedeki agirlik artisi ilk bagta normal olarak
maksimum seviyeyi gosterir ve daha sonra hafifce azalir ve sonunda sabit bir seviyeye ulasir.
Maksimuma ulasildiginda analiz durdurulabilir. Normalde bu 4 saatten fazla siirmez. Bu iglem
sonucunda, dengedeki numune agirligi belirlenerek su alma yetenegi Esitlik 1 ile hesaplanir [10].
Bununla birlikte, nem ¢ekme bakimindan dengeye ulasmis numunenin, 1024+2°C'deki etiivde 1 saat
kurutulduktan sonra elek analizi ile 500 pm’nin tstiindeki, agirlig1 belirlenir ve bu sonug ile keklesme
derecesi Esitlik 4 ile hesaplanir [11]. Kristal seklindeki tiim numuneler az ¢ok nem ¢ekme 6zelligine
sahiptir. Nem ¢ekme 6zelligi ile birlikte, numunenin igerdigi nem de 6énemlidir. Bir maddenin igerdigi
nem; 5 g numune 87 £ 2°C'deki etiivde 6 saat boyunca kurutulduktan sonra Esitlik 3 ile hesaplanir [12].
Bu esitlikler yardimiyla hesaplanan, su alma yetenegi karakterizasyonu Tablo 1’e gore, keklesme
derecesi karakterizasyonu ise Tablo 2’ye gore belirlenir.
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Sekil 1. Su alma yetenegi ve keklesme derecesi tayini i¢in kullanilan sistem [10]

Su alma yetenegi: Bir numunenin nem ¢ekme 6zelligi, belirli kosullar altinda nemli havaya maruz
birakildiktan sonra dengedeki nem igeriginin derecesidir.

% Su alma yetenegi = % 100 )
% WI = <2100 2

oWl =y @
Burada;

a = Gooch filtresinin agirligi, g
b = Gooch filtresinin agirlig1 + numune agirhgi, g
¢ = Gooch filtresinin agirlig1 + denge anindaki numune agirligi, g

% FW = 2100 3)

Burada;

a = Bos kap agirhgi, g

b = Bos kap agirlig1 + numune agirhigl, g

¢ = Bos kap agirlig1 + kurutulmus numune agirligi, g

%WI: Belirli kosullar altinda nemli havaya maruz birakilan numunenin nem alma derecesidir.
%FW: Numunenin igerdigi nemi ifade etmektedir.

% Keklesme derecesi = 2100 (4)

Burada;
a = Kullanilan numune agirligi (500 pm istii), g
b = Nem ve kurutma sonrasi elek iistiinde kalan numune agirligi (500 pm tistii), g

Tablo 1. Su alma yetenegi karakterizasyonu [10]
Su alma yetenegi

Nem ¢ekme 6zelligi yok < %10
Nem ¢ekme 6zelligi az % 10.1-15
Nem ¢ekme 6zelligi var % 15.1-20
Nem ¢ekme 6zelligi gok % 20.1-25
Nem ¢ekme 6zelligi asir1 > 0% 25
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Tablo 2. Keklegme derecesi karakterizasyonu [11]
Keklesme derecesi

Keklesme egilimi olmayan toz < %10
Keklesme egilimi az olan toz % 10.1-20
Keklesme egilimi ¢ok olan toz % 20.1-50
Keklesme egilimi ¢ok olan toz > % 50
Keklesme egilimi agir1 olan toz % 100

2.2. Mekanik Dayamm Testi ile Asinma Derecesi Analizleri

Kristal tirlinlerin mekanik dayanimi, depolama ve taginma sirasindaki aginma ve kirilmalarla boyutunun
kii¢iilmesinin 6l¢iisiidiir. Kristal {iriinlerdeki mekanik dayanim, tiim boyut bolgelerinde partikiil iceren
karigimda yapildiginda ortalama olarak fikir edinmek miimkiindiir. Bdyle bir 6l¢iim agindirma derecesi
tayini ile yapilabilmektedir. HsBO3z ve Na;B4O7.5H,0 kristallerinin aginma derecelerini tayin etmek
amaciyla kullanilan sistem Sekil 2'de verilmektedir. Sistemde bulunan akiskanlagtirma kolonu 600 mm
uzunlugunda ve 23 mm i¢ ¢apindadir. Akigkanlagtirma i¢in gerekli olan hava kompresorden
saglanmaktadir. Havanin gegecegi delik 0.4 mm ¢apinda olup, 90 mm capinda ve 3 mm kalinliginda
piring bir plakamn merkezinde bulunmaktadir. Ayrica, akigkanlastirma esnasinda kristal kaybini
onlemek amaciyla kolonun iist kismi, sadece havamin gecebilecegi captaki (0.4 mm) bir kartusla
kapatilir. Deneye baslamadan 6nce, akiskanlastirma i¢in gerekli olan 7 L/dk debideki hava akimi kolon
iizerine yerlestirilen bir akig dlcer ile ayarlanir. Asinma derecesi tayini igin 50 g’lik iki numune alinir.
Oncelikle ilk 50 g’lik numune, 10 dakika elenerek, 150 um’nin altina gegen kisim tartilir. Diger 50 g’lik
numune ise, akiskanlagtirma kolonuna konularak kolonun {istii kartusla kapatilir. Akiskanlastirma igin
gerekli olan ve debisi daha Once ayarlanan hava verilerek, 10 dakika siire ile kristallerinin
akigskanlastirilmasi saglanir. Bu siirenin sonunda, kolondan alinan numune 10 dakika eleme islemine
tabi tutulur ve 150 um’nin altina gegen kisim tartilir. Her bir deneme igin eleme siireleri ve hizlar1 sabit
tutulur. Bunun sonucunda asinma derecesi asagidaki sekilde hesaplanir [13].

% Asinma derecesi = x—: 100 — vWTj 100 (5)

Burada;

w1 = Sadece eleme islemine tabi tutulan numune miktar1 (g)

w> = Eleme islemi sonucunda 150 pum’nin altina gegen numune miktari (Q)
W3 = Asinma testine tabi tutulan numune miktari (g)

Wz = Asinma testi sonucu 150 um’nin altina gegen numune miktari (g).

. Toz tutucu

I

e
T~ Akiskanlastirma kolonu

Delikli plakn';

/ﬁ%? [I:,[( Kompresir )
- 7/

Basmch hortum

Sekil 2. Asinma derecesi tayini i¢in kullanilan sistemin sematik gésterimi
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2.3. Keklesme ve Kirma Testleri ile Kristal Akicih@imn Analizi

H3:BO3 ve Na;Bs07.5H,0 kristallerininin basig altinda keklesmesi ve olusan kekin kirilmasi igin
kullanilan sistemin, sematik gosterimi Sekil 3’te, fotografi ise Sekil 4°te verilmektedir. Sekil 3 ve Sekil
4a, ince taneli kohezif bir yigin kati ile dolu siirtinmesiz duvarlara sahip i¢i bos bir silindiri
gostermektedir. 1k olarak, y1gin kat1 cisim (kristal) sikistirma basinci (o1) ile keklestirilir. Daha sonra
oyuk silindir ¢ikarilir ve numune kirilana kadar, giderek artan bir dikey basma gerilmesi ile silindirik
yigin kati numuneye yiikleme yapilir. Baskimin sebep oldugu kirmaya, basing dayanimi veya serbest
akma dayanimi (o¢) denir. Serbest akma dayanimi genellikle sikistirma basinei ile artar. Sekil 5°teki A
egrisi, sikigtirma basincindan bagimsiz olarak serbest akma dayaniminin artisini gostermektedir. Ayrica,
Sekil 5°te, siniflandirma araliklarinin sinirlart diiz dogrular gibi gosterilmektedir. Genellikle sikistirma
basincinin serbest akma dayanimina orani ile ifade edilen ff,., akiskanlhigi sayisal olarak karakterize
etmek i¢in kullanilir [14]:

ff.=2 (6)

Oc

Biiyiik ff; oraninin olmasi durumunda yigin bir kat1 daha iyi akar. Genellikle Tablo 3’te verilen
smiflandirma uygulanir.

Sikistirma Basici Serbest Akma Dayanim
Gy (bar) G¢ (bar)

Sekil 4. Kristallerin basing altinda keklestirilmesi ve olusan kekin kirilmasi i¢in kullanilan sistemlerin
fotografi (a:Numuneyi keklestirme aparati, b: Numuneyi kirma aparati)
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Tablo 3. Akigkanhigm ff; ile sayisal olarak karakterizasyonu [14]

Akiskanlik durumu
Akmayan ff<1
Cok kohezif (akigkan olmayan i¢in) 1<ffe<?2
Kohezif (yapisan) 2 <ff< 4
Kolay akan 4 <ff,< 10
Serbest¢e akan 10 <ff;
fi.=1
C =
fl. = <
Cok Kkohezif Kohezif

AKmayan

Oc

Kolay akan
ffo = 10

Serbestce akan

o1 —>
Sekil 5. Sikistirma basinci lizerinde bagimsiz serbest akma dayanimi; sabit akicilik dogrulari, ff;

3. Bulgular ve Tartisma

CMSMPR sisteminde saf ortamda, iiretilen HsBO3 ve Na,B4O7.5H,0 kristallerinin su alma yetenegi ve
keklesme derecesi tayini ve mekanik dayamim, keklestirme ve kirma testi ¢aligmalari, yukarida
aciklanan yontemler esas alinarak yapilmstir. Elde edilen sonuclar asagida verilmistir.

3.1. H3BOs ve Na:B4O7.5H,0 Kristallerinin Su Alma Yetenegi ve Keklesme Derecesi Analiz
Sonuclar

H3BO3 ve Na;BsO7.5H,0 kristallerinin, su alma yetenegi ve keklesme derecesi sonuglar1 Tablo 4’te
verilmigtir. Tablo 4’te goriildiigi tizere, saf ortamda tiretilen H3BO3 ve Na2B4O7.5H,0 kristallerinin hem
su alma yetenegi hem de keklesme derecesi sonuglar1 yiiksek olmakla birlikte Na;BsO7.5H.0
kristallerinin su alma yetenegi ve keklesme derecesi sonuglarmin c¢ok daha yiiksek oldugu
gorlilmektedir. Dolayisiyla, saf HsBO3 ve Na;B4O7.5H,0 kristallerinin, nem ¢ekme 6zelligi ile beraber
keklesme egiliminin de oldugu goriilmiistir. Bununla birlikte, Na;B4O7.5H,0 kristallerinin, nem ¢ekme
ozelligi ve keklesme egiliminin daha ytiksek oldugu aciktir.

Tablo 4. H;BO3 ve Na;B4O7.5H,0 kristallerinin su alma yetenegi ve keklesme derecesi sonuglari

Maddeler Su alma yetenegi % Keklesme derecesi %
H3BO3 Nem ¢ekme 6zelligi az 10.82 Keklesme egilimi az 16.03
Na2B407.5H,0 Nem ¢ekme 6zelligi gok 23.45 Keklesme egilimi ¢ok 28.64

CMSMPR  sistemde iiretilen H3BOs kristallerinin habitinin nemden nasil etkilendigini
belirlemek i¢in ¢aligmalar yiiriitiilmiistiir. Bu kapsamda, su alma yetenegi islemine tabi tutulan ve
keklesme derecesi tayini i¢in kurutulan H:BOs ve Na;B407.5H,0 kristallerinin mikroskop ile belirlenen
keklesme Oncesi ve sonrast goriintiilerine ait sonuglar Sekil 6’da verilmistir. Sekil 6’da verilen
mikroskop goriintiilerinin incelenmesinde, hem H3zBOs hem de Na.B4O-.5H.0 kristallerinin nemden
etkilendigi ve habitinde bozulmalar meydana geldigi goriilmiistiir. Bunun yam sira, Na;B4O7.5H.0
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kristallerinin H3BOs kristalleri ile kiyaslandiginda, habitinde daha fazla bozulmalar meydana geldigi
sOylenebilir. Bu sonug, s6z konusu kristallerin nemli ortamlarda tasinmasi sirasinda daha fazla
keklesebilecegini gostermektedir.

Sekil 6. CMSMPR sisteminde saf ortamda elde edilen, H3BOs kristallerinin keklesme (a) 6ncesi, (b)
sonrasi ve Na;B407.5H,0 kristallerinin keklesme (c) 6ncesi, (d) sonrast mikroskop goriintiileri

3.2. H3BOs ve Na,B4O7.5H,0 Kiristallerinin Mekanik Dayamm Testi Sonuglar:

Kristal {irtinlerin mekanik dayanimi, depolama ve tasinma sirasindaki aginma ve kirilmalarla boyutunun
kiigiilmesinin ol¢iisiidiir. Kristal {iriinlerdeki mekanik dayanim, tiim boyut bolgelerinde partikiil iceren
karisimda yapildiginda ortalama olarak fikir edinmek miimkiindiir. Boyle bir 6l¢iim asindirma derecesi
tayini ile yapilabilmektedir. Bu amagla, bu ¢alisma kapsaminda CMSMPR sisteminde saf ortamda
iretilen H3zBOs; ve Na;B4O7.5H,O kristallerinin asinma derecelerini belirlemek icin calismalar
yiriitiilmiis olup elde edilen sonuglar Tablo 5’te verilmistir. Tablo 5’te goriildiigi tizere, saf ortamda
tiretilen H3BOs kristallerinin NaB4O7.5H,0 kristallerine nazaran asinma derecelerinin daha yiiksek
oldugu goriilmektedir.

Tablo 5. H;BO3; ve Na;B1O7.5H,0 kristallerinin asinma derecesi sonuglari

Maddeler Asinma derecesi (%)
Hs;BOs 2.482
NazB407.5H20 0.786

3.3. H3:BOs Kristallerinin Keklesme ve Kirma Testi Sonuclar:

CMSMPR tipi kristalizorde iiretilen saf Hs3BOskristallerinin serbest akma dayanimina, zamanin etkisini
belirlemek i¢in farkli zamanlarda (1, 2, 3, 12 ve 24 saat) 60 bar (c1) sabit sikistirma basinci uygulanmis
olup elde edilen sonuglar Sekil 7°de verilmistir. Sekil 7°de goriildiigii tizere, 60 bar sabit sikigtirma
basinci uygulamasinda 3 saatten sonra serbest akma dayanimi fazla degismemistir. Sonug olarak, 3, 12,
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24 saat ve 60 bar sikistirma basincinda elde edilen serbest akma dayanimi sonuglarinin hemen hemen
ayni oldugu goriilmektedir. Bu sonug esas alinarak, ¢caligmanin bundan sonraki kisimlarinda sikistirma
stiresi 3 saat olarak alinmistir. Akiskanligi sayisal olarak karakterize etmek i¢in kullanilan, spesifik bir
y18in kristalin sikistirma basincinin (1) serbest akma dayanimina (o¢) orani ile ifade edilen ffc sikistirma
basmci ile degismektedir. Sabit sikigtirma siliresinde (3 saat), sikistirma basmcinin ffe’ye etkisini
incelemek i¢in 40, 50, 60 ve 70 bar basingta ¢alismalar yapilmis olup elde edilen sonuglar Tablo 6’da
verilmigtir. CMSMPR sisteminde iiretilen saf H3BOskristalleri i¢in ff; karakterizasyonu (2<ff.<4) Sekil
8’de gosterilmistir. Buna goére, HsBOskristallerinin ff; araliginin sikistirma basimet ile fazla degismedigi
ve s0z konusu kristallerin kohezif (yapisan) yapiya sahip oldugu anlasilmaktadir. Bu yiizden ¢aligmanin
bundan sonraki kisimlarinda sikistirma basinct 60 bar olarak alinmigtir.

25

20

15

10

Serbest akma dayanimi, o, (bar)

0 5 10 15 20 25 30

Zaman (saat)
Sekil 7. CMSMPR tipi kristalizorde saf ortamda, iiretilen H3BOs kristallerine 60 bar sikistirma basinci
(01) uygulanmasi durumunda farkli zamanlar igin serbest akma dayaniminin degisimi

Tablo 6. HsBOs kristalleri igin sikistirma basmcinin serbest akma basincina orani olan sabit akicilik dogrusu (ffc)

sonuglari
Sikistirma basinci, Serbest akma dayanimi, ff.
o1 (bar) o (bar) (01/ o¢)
0 0 0
30 10.561 2.841
40 13.995 2.858
50 17.456 2.864
60 21.308 2.816
70 24.528 2.854
35
= 30
g
¢ 25 2 < ff.<4 — Kkohezif (yapisan)
E 20
«®
z
= 15
«®
g
= 10
W
0
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Sikistirma basinc, o, (bar)
Sekil 8. Saf ortamda, iiretilen HsBO3 kristallerinin sabit akicilik dogrusu, ffc
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3.4. Na;B10O7.5H,0 Kristallerinin Keklesme ve Kirma Testi Sonuglari

CMSMPR tipi kristalizérde elde edilen saf Na:B4sO7.5H>0 kristallerinin serbest akma dayanimina,
zamanin etkisini belirlemek i¢in farkli zamanlarda (1, 2, 3, 12 ve 24 saat) 50 bar sabit sikigtirma basinci
(o1) uygulanmis olup elde edilen sonuglar Sekil 9°da verilmistir. Sekil 9°da goriildiigi tizere, 50 bar
sabit sikistirma basinci uygulamasinda, 3 saatten sonra serbest akma dayanimi fazla degismemistir.
Sonug olarak, 3, 12, 24 saat ve 50 bar sikistirma basincinda elde edilen serbest akma dayanimi
sonuglarinin hemen hemen ayni oldugu goriilmektedir. Bu sonug esas alinarak, ¢aligmanin bundan
sonraki kisimlarinda sikistirma siiresi 3 saat olarak alinmigtir. Akiskanlig1 sayisal olarak karakterize
etmek i¢in kullanilan, spesifik bir y1gin kristalin sikistirma basincinin (1) serbest akma dayanimina (o)
orani ile ifade edilen ff;, sikistirma basinci ile degisir. Sabit sikistirma siiresinde (3 saat), sikigtirma
basincinin ff’ye etkisini incelemek igin 30, 40, 50, 60 ve 70 bar basingta ¢aligmalar yapilmis olup elde
edilen sonuclar Tablo 7’de verilmistir. CMSMPR sisteminde iiretilen saf Na.B4O7;.5H,0 kristallerinin
ffc karakterizasyonu sonuglari ise (1<ffc<2) Sekil 10’da verilmistir. Tablo 7 ve Sekil 9’da verilen
sonuglar incelendiginde, saf ortamda tretilen Na;BsO7.5H,0O kristallerinin ff; araliginin sikistirma
basinci ile fazla degismedigi ve soz konusu kristallerin ¢ok kohezif (yapisan) yapiya sahip oldugu
anlagilmaktadir. Bu yiizden c¢alismanin bundan sonraki kisimlarinda sikistirma basinci 50 bar olarak
alimmustir.

35
3
£ 30 - =
bo
- 25
=
g 20
>
S
= 15
g
< 10
3
g 5
7]

0 L

0 5 10 15 20 25 30

Zaman (saat)
Sekil 9. CMSMPR tipi kristalizorde, saf ortamda tiretilen NazB4O7.5H,0 kristallerine 50 bar sikistirma
basinci (o1) uygulanmasi durumunda farkli zamanlar i¢in serbest akma dayaniminin degisimi

Tablo 7. Na;B4O7.5H,0 kristalleri igin sikistirma basincinin serbest akma basmcina orani olan sabit akicilik
dogrusu (ff;) sonuglart

Sikistirma basinci, Serbest akma dayanimi, ffe
o1 (bar) o (bar) (01/ ©¢)

0 0 0
30 16.321 1.838
40 22.156 1.805
50 27.589 1.812
60 32.475 1.847
70 38.365 1.825
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1 < ff,<2 — ¢ok kohezif

Serbest akma dayanim, o, (bar)

0 10 20 30 40 50 60 70

Sikistirma basincl, o, (bar)
Sekil 10. Saf ortamda {iretilen Na;B4O7.5H,0 kristallerinin sabit akicilik dogrusu, ff;

4. Sonuc ve Oneriler

Bu calismada, siirekli-karigtirmali, siirekli-iiriin ¢gekmeli CMSMPR tipi kristalizorde, saf ortamda
iiretilen H3BO3 ve Na;B4O7.5H,0 kristallerinin su alma yetenegi, keklesme derecesi tayini ve mekanik
dayanim, keklesme, kirma testleri yapilmistir. CMSMPR sisteminde iiretilen hem H3;BO3; hem de
Na2B4O7.5H,0 kristallerinin su alma yetenegi, keklesme, asinma derecelerinin yiiksek oldugu ve bu
kristallerin nemden oldukea etkilendigi dolayisiyla habitinde bozulmalar meydana geldigi gériilmiistiir.
Bununla birlikte, H3BO; kristallerinin su alma yetenegi ve keklesme derecesi Na.B4O7.5H,0
kristallerine nazaran daha diisiikk, asmmma derecesinin ise daha yiiksek oldugu bulunmustur. Ayrica,
keklesme ve kirma testleri sonucunda belirlenen akiskanlik durumlari degerlendirildiginde ise, saf
ortamda tiretilen H3BOs kristallerinin kohezif (yapisan), Na;B4O7.5H,0 kristallerinin ise ¢ok kohezif
oldugu tespit edilmistir. Tiim bu sonuglar esas alindiginda, keklesmeyi 6nlemek i¢in H3BOs ve
Na2B4O7.5H,0 kristallerinin yliksek nem oranlarina maruz kalmamasi gerektigi goriilmektedir. Calisma
kapsaminda yapilan testler esas alindiginda, keklesme egilimini 6nlemek i¢in HsBOs ve Na;B4O7.5H,0
kristalleri icin uygun kalite 6zellikleri belirlenmis ve Ozellikle endiistriyel olarak iiretilen bor {iriin
kristallerinde goriilebilecek keklesme egiliminin tespiti ile ilgili 6nemli bir eksiklik giderilmistir.
Literatiirde, HsBO3 ve Na;B:O7.5H,0 kristalleri i¢in su alma yetenegi, keklesme derecesi tayini ve
mekanik dayanim, keklesme, kirma testlerinin yapilmasina yonelik herhangi bir ¢aligmaya rastlanmamis
ve ilk defa yapilan bu ¢aligma ile aragtirmacilara ve literatiire dnemli katkilar sunulmustur.

Yazarlarin Katkisi

Sinan Kutluay: kavramsallastirma, arastirma, gorsellestirme, yazma-inceleme ve diizenleme. M. Sait
Izgi: inceleme. Omer Sahin: denetim, gézden gegirme ve arastirma. A. Abdullah Ceyhan: denetim,
gbzden gecirme Ve arastirma.

Cikar Catismas1 Beyam

Yazarlar arasinda herhangi bir ¢ikar ¢atigsmasi bulunmamaktadir.

Arastirma ve Yayin Etigi Beyam

Yapilan calismada, arastirma ve yayin etigine uyulmustur.
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