TUBITAK

PROJENIN AMACI:

. Ulkemiz icin biiyiik bir gelir kaynag: olan bor madenini kimyasal reaksiyona sokarak islevsel hale getir-
mek

. Bor fosfati farkl bir tepkime 1le sentezlemek

. Tepkime sonucunda elde ettigimiz bor fosfat ile yanmaya dayanikli bir tiriin olusturmak

. Yanmay1 geciktirici ozellikler1 olan ancak sagliga zararli maddelerin yerine alternatif bir bilesik olustur-
mak

GIRIS

Ulkemizdeki bor yataklar1 diinya rezervinin yaklasik %70 ini olusturmaktadir. Bor elementi insaat sekto-
rinden otomobil sektoriine kadar 400’0 askin alanda bulunmaktadir. Cesitli alanlarda birden kullanildig:
i¢cin bu elementin onemi buyuktir ve ulkemizde bolca bor yataginin bulunmasi da ekonomiye katki saglar.
21H22] Giiniimiizde yanmaya dayanikli ya da yanma siiresini geciktiren madde iiretimi hizla artmaktadir.
Ozellikle insaat sektdriinde insan sagligina zararh olusundan dolay: kullanimi yasaklanan kimyasallar ye-
rine (6rn: asbest) yeni alternatif iiriinler arastirilmaktadir. Ulkemiz acisindan hem ekonomide hem de sana-
yide bliylik onemi olan “bor”” minerali ve lriinlerinin yanmayi geciktirici 6zelliginin bu alanda kullanimi
da arastirma konusudur. =

Gunumiize kadar plastik, boya, araba sanayisinde yanma egilimini azaltmak 1¢in halojenli bilesikler kulla-
nilmistir. Ancak bu bilesiklerin kullaniminin yasaklanmasi ayni1 ozellik gosteren alternatif bilesik arayisim
baslatmistir. Fosfat 1¢eren bilesikler alternatif olarak en gozde ve en kullanish olanlaridir. Bir borlu bilesik
ornegi olan bor fosfat yanmaya karsi direng saglayan alternatif bir katki maddesidir.

Borlu bilesik sentezlerinde mikrodalga kullaniminin potansiyel avantaj sagladig: ve tretim maliyetlerinde
oneml1 bir miktarda diisiis sagladigi literatiirde yer almaktadir. Mikrodalga yonteminin geleneksel yontem-
lere gore bircok avantaji oldugu bilinmektedir. Ornegin; diger yontemlere gore 2- 50 kat hizli sonug ver-
mektedir, iiriin kalitesini artirmaktadir ve kisa siirede yiiksek enerjiyi saglamaktadir.""” Literatiirde, mikro-
dalga 1le ger¢eklestirilen Bor’lu bilesik sentezlerinde, reaksiyonun sol jel kivamda olmasi sentezin dogru
ve ¢cabuk sonuca ulagmasini sagladig1 goriilmektedir. "

Ayrica, bor fosfat sentezinde kullanacagimiz maddeler de borik asit, dlamonyumhidrojenfosfat ve glisin
olacaktir. Bilinen en yaygin bor fosfat tepkimesi fosforik asit ile gergeklesir. Mikrodalga yontemiyle bor
fosfat sentezlemek 1¢cin B,Os(k) + 2(NH4)2HPO4(k) tepkimeye sokulmustur. Bizim deneyimiz ise bunlar-
dan farkli olarak borik asit, diamonyumhidrojenfostfat ve glisin kullanilarak yapilacaktir. Molarite hesapla-
riyla yeterli dlgiide maddeler kullanilacak ve uygun kosullarda sentez gozlemlenecektir. Diger Orneklere
benzer sekilde, sentez sonucunda X-isinlar1 difraksiyonu uygulanacak ve olusan madde incelenecektir.
Sentezlenen bor fosfat tiretilen 1k1 naylon 6.10°dan birinin yapisina katilacak ve yanma suresini test etmek
icin ayr1 bir diizenekle yanma miktarlar1 hesaplanacaktir.

YONTEM
Birinci Asama: Sol-Jel ve Mikrodalga Yontemleri ile Bor Fosftat Sentezi

H3B03(aq)‘|‘ HzNCHzCOOH(aq)‘|‘ (NH4)2HPO4(aq) —> BPO4(k) + 3NH3 + CO(g) + 4H20(g) + C(k)

Bilesikler | 1.gozlem |2.gozlem |3.gozlem |4.gozlem |5.gozlem

H.BO; |1.2374g |12366g |12348g |1.2361g |1.2369¢g =
(NHy) 2.6645¢g [2.6785¢g [2.6509¢g |2.6413 g [2.6406¢

»HPOy4

H,NCH, |[1.5387¢g |[1.5510¢g |1.5512¢g |1.5515g |[1.5520¢

COOH

Total ka-|5.4406g [5.4665¢g |5.4369¢g [54289¢g |54295¢

risim:

HAZIRLAYANLAR :

ALARA SEYDI

M NUR DILAN OZDEM

DANISMAN OGRETMEN: OKAN GUZEL

SOL-JEL VE MIKRODALGA YONTEMI ILE BOR FOSFAT SENTEZLENMESI
VE YANMAYI GECIKTIRICI MATERYAL ELDE EDILMESI
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Yapilan Gozlemlerde Borik asit, diamonyumhidrojen fosfat ve glisin bilesiklerinin 0.02
mollik gramlarinin yaklasik degerleri hassas tarti 1le olguldu. Yukaridaki tabloda bilesiklerden
alinan toplam kutleler verilmistir. Elde edilen kati karisimlar 5 farkli krozeye konuldu ve her bi-

rine 15 ml saf su eklenda.

Saf su eklendikten sonra karisimin homojen sekilde karismasi i¢cin manyetik balik kullanildi ve
sol jel haline gelmesi 1¢in, 80°C ye ulasana kadar manyetik 1siticida 1sitildi. 80 © C ye 1lk ulasan
karisim (2. Gozlem) 720 watt giicteki mikrodalgada 8 dakika bekletildi. Bu siire zarfinda 1steni-
len sonu¢ alinmayinca mikrodalgada bekletilme sures1 20 dakikaya cikarilirken mikrodalganin
gicu de 1200 watta kadar arttirildi. Kroze mikrodalgadan ¢ikarildiktan sonra jel olusumu goz-

lendi1. Yeterli sure ve uygun gic mi
gaya konuldu ve reaksiyon gozlem
firrm 2°C/dakika hizla 600 C ye kac

zinin gerceklestiginin belirtisi olaral

ctar1 belirlendikten sonra diger krozeler de sirayla mikrodal-
endi. Daha sonra tim krozeler kil firinina koyuldu ve kul
ar 1s1t1ld1 ve 2 saat bekletildi. 2 saat sonrasinda, BPO, sente-
< amonyak kokusu ortama karist1 ve diger gazlar da reaksi-

yon kabindan uzaklasti. Gaz maddelerin ayrismasindan sonra tepkimenin urunlerindeki tek kati
madde olan bor fosfat olusumu gozlendi.

Ikinci asama: BPO,’lii ve BPO,’siiz Naylon 6.10 Yapim
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Birinci 250 mLlik beherin 1¢ine 5 gram 1,6 diaminohegzan ve 50 mL saf su eklenip ¢oziinene
kadar manyetik karistirici yardimiyla karistirildi. Baska bir kapta 0.3 gram BPO,4 (Bor Fosfat)

¢Ozunmesi 1¢in 10 mL 1 M NaOH (Sodyumhidroksit) 1le bir sture karistirt

di. NaOH’taki BPO,

miktarinda bir miktar ¢oziinme gozlendi. Ikinci 250 mL’lik beherin i¢ine 100 mL n-hegzan ko-

yuldu. n-hegzan'in i¢cine 1 mL Sel

ka manyetik karistiricida karistiri]

nakoilchloride eklendi. Sebakoilkloriir n-
arak cozuldi.

Bor fosfatli Sodyumhidroksit, saf su ve 1,6 diaminohegzan, ¢oziinmeyen
icin suzme 1sleminden gecirildi. Stizme 1slemi bittikten sonra kagitta kalan c¢ozinmemis

BPO,’lin hassas tartida kiitlesine bakildi. 0.3 gram BPO,’iin 10 mL 1M NaOH i¢inde %33,3

oranda ¢oOzundiugu hesaplanmistir. Cozuinmius Bor fosfat (BPO,), Sodyumhidroksit (NaOH), saf

negzan 1¢inde 2 daki-

kat1t BPO,’ 1 siizmek

su ve 1,6 diaminohegzan 1¢eren sivinin tamami sebakoil kloriir ve n-hegzan iceren beherin 1¢ine

yavas bir sekilde 120

dokuldu. Beherin alt kisminda sebakoilchloride ve n-hegzan, tist kisminda

Cozunmius Bor fosfat (BPO,4), 1 M Sodyumhidroksit (NaOH), saf su ve 1,6 diaminohegzan ol-
mak iizere birbirine karismayan iki s1v1 arasinda naylon olusumu gozlendi. 1ki s1v1 arasindaki in-
ce naylon tabakasi1 demir cubuk 1le cekildi ve plastik cubuk ilizerine dondiiriilerek sarilmaya bas-
land1. Yikseklig1 yaklasik 150 mL olan karismayan 1ki sivi, yiikseklikler1 90 mL’ye ininceye ka-

dar plastik cubuk etrafina sarild.

Ayni 1slem 1kinci naylona NaOH’ta ¢ozinmis bor fosfat eklenmeden gerceklestirilmis, bor fos-

fatsiz naylon elde edilmistir.

Uciincii Asama: Elde Edilen BPO,:lii Ve BPO,’siiz Naylonlarin Yakilmas1 Ve Yanma Siirelerinin Olciilmesi

Deneyin 2. asamasinda elde edilen BPO,4’lu ve BPO4’stiz naylonlar seritler halinde agilip, masaya serilmistir. Naylonlar, parcalara ayril-
madan diizgun bir bigimde kurumalari 1¢in 2 glin yerler1 degistirilmeden bekletildi. 2 guin sonrasinda her bir seritten esit uzunlukta alin-
d1 ve naylonlar yakma islemine tabi tutuldu. BPO,’lu naylon belirli bir stirede daha az miktarda yanarken, BPO,’stiiz naylon daha c¢ok
miktarda yanmastir.

20 cm BPO/’li naylon|20 cm BPO,’sliz nay-
(1) lon(2)

1 samyedeki yanma|9,6 cm 12 cm

miktari

2 samiyedeki yanma|19,2 cm 20 cm

miktari

1 numarali naylon 1lk saniyede %48 miktarda yanarken.
(9,6cmx100/20),

2 numarali naylon aym surede %60 miktarda (12cmx100/20) yan-
maktadir.

SONUCLAR VE TARTISMA

—— IR BPO,

——BPO,
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Sentezlenen BPO4 XRD analizi , IR spektrometre analizi ve daha onceki yillarda (2009) solvotermal method ile benzil alkol kullanila-
rak sentezlenmis BPO, ve yiiksek sicaklikta ¢ikan gazlarin analizi

Yuksek sicaklikta Bor 1¢eren bilesiklerin sentezinde agiga ¢ikan gazlari emilim oranlar1 daha ytliksek olmaktadir. Bu nedenle sicakligin
yiiksek tutulmasi aciga cikan gazlarin daha cabuk ayrismasini saglamaktadir. *

Kul firtninda ytiksek sicakliga maruz birakilan krozede gazlar tamamen ayrismistir. Yuksek sicaklik ile bor fosfat beklenilenden kisa
surede sentezlenmis. 4 saat olarak ayarlanan bekleme suresi, 600 C'de 2 saate indirgenmistir. Bu hem %50 zamandan hem de enerjiden
tasarruf demektir. Ginumuz kosullarinda enerji tasarrufu onem tasimaktadir. Bu yontem ile enerji tasarruflu ve polimerlerin i¢inde yan-
mazliga etkili bor fosfat sentezi mimkiin olmaktadir.

Sentezlenen Bor fosfat, yanmay:1 geciktirici 6zellik gostermektedir. Bu deneyle Bor fosfat’in Borik asit, dlamonyumhidrojenfosfat ve

glisin bilesikler1 1le sol-jel, kul firim1 ve mikrodalga yontemler: 1le sentezlenebilecegl kanitlanmistir. Olusan BPO4 polimer yapisina ka-
tilabilir durumdadir. Yanmayi geciktirmesi ozelligiyle ambalaj malzemeler:1 gibi bir¢cok Urtiniin yapisina katilan sagliga zararli maddele-
rin yerine onemli bir alternatif gorevi gormektedir.

Deneyin 3. Asamasi (BPO,’1u ve BPO,’stiz naylon yapimi)’nda Bor fosfat’1 ¢ozmek 1¢in 15 mL 1M Sodyumhidroksit (NaOH) kullanil-
di. Ancak BPO,’iin NaOH’taki ¢oziinme miktar1 beklenilen oranda gerceklesmedi. % 33 oranda ¢oziinen Bor fosfat her ne kadar yanma
miktarini %12 azaltmis olsa da, ¢oziinme miktarinda olacak bir artis yanma miktarini1 daha ¢ok azaltabilirdi. Bundan sonraki, Mikrodal-
ga ve sol-jel yontemleriyle sentezlenen BPO,’lii naylon veya polimer iiretiminde daha derisik bir Sodyumhidroksit sivisinda (Orn: 8 M)
%33’den daha fazla bir oranda bor fosfat ¢oziinebilir ve yanma miktar1 daha da aza indirgenebilir.
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