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OZET : Bor nitriir iyi kimyasal, elektriki ve termal dzelliklere sahip olan beyaz renkli bir bilesiktir. Bor
nitrii'iin Kristal yapisi karbonunkine benzer. Bu nedenle bor nitriir beyaz karbon ya da beyaz grafit olarak
diye de adlandirilir. Bor nitriir, farkli bor iceren bilesikler ve mdirgeyici katkilar kullamlarak farkli iiretim
yontemleri ile tiretilebilir. Bor nitriir genellikle borik asit ya da bor oksitin karbon ve azot gazi veya organik
karbon ve azot tastyicilarla reaksiyonu sonucu iretilir. Bu ¢alismada tiip finnda karbotermik yontemle
laboratuar Olgekte bor nitriir tozu tretimi ve karakterizasyonu anlatilmistir.  Laboratuar calismast;
malzemenin karakterizasyonu, kuru preste sekillendirme, tiip firnda karbotermik reaksiyon ve tiriintin XRD
teknigi ile analizinden olusmaktadir. Deneysel calismalar {ic asamadan olusmaktadir; birinci asamada
karbon ve degisen oranlarda bor oksit iceren karisimlar kuru presleme teknigi Ile sekillendirilmistir. Borik
asit karisima eklenmeden ©nce bor oksite doniistiirmek amaci ile kalsinasyona tabi tutulmustur. ikinci
asamada; sekillendirilmis trtinler azot gaz1 atmosferinde, 2 saat stire ile 1400°C ve 1500°C lerde reaksiyona
tabi tutulmusglardir.. Ugiincii asamada reaksiyona tabi tutulmus numunelerin XRD analizleri yapilmustir. Bor
nitriir Uretiminde etkisini géormek amaci ile karigimlarin bor oksit miktarlar1 ve reaksiyon sicaklifi
degistirilmistir.

ABSTRACT : Boron nitride (BN) is a white compound which has good chemical, electrical and thermal
properties . Crystalline structure of boron nitride is similar to carbon. Therefore it is also called as white
carbon or white graphite. It is possible to produce boron nitride by means of different production method
using different boron containing compounds and reducing agents. Boron nitride is usually produced by the
reaction of boric acid or boron oxide with carbon and nitrogen gas or organic carbon and nitrogen
carriers. This study describes the procedures and results of a laboratory scale production of boron nitride
powder using carbothennic metfiod is the tube furnace. The laboratory work essentially consist of
characterization of the materials, shaping by dry pressing, carbothennic reaction in die tube furnace and
characterization of die products, by means of HID. Experimental studies consist of three steps; In the first
step the mixtures containing carbon and different proportions of boron oxide was shaped using dry press.
Boric acid was calcinated for transformation to boron oxide before addition.» the mixtures. In the second
step, shaped samples was reacted in the nitrogen atmosfer for two hours at the icreasing temperatures from
1400C to 1500°C. In the third step; XRD analysis were applied to the sintered samples. Boron oxide
amount of the mixtures and the reaction temperatures was changed to observe the effect on the boron nitride
production.

1. GIRIS

Ulkemiz diinya bor rezervinin % 60 'ma sahiptir.
Bor cevherleri ve kimyasallarindan tretilen cok
sayidaki bor bilesikleri cok yiiksek katma degere
sahiptir, tleri teknoloji seramikleri icerisinde bor
esasli seramiklerin stratejik Onemi  buyiktir.
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Ornegin BN, TiB,, B«C, CaB, gibi malzemeler
endiistride teknik uygulamalar1 olan ileri teknoloji
malzemelerinin bazilaridir (Tekin, 1990, Sekerci,
2000, Ustiin, 2002). Giiniimiiziin ileri teknoloji
malzemelerinin cogunda bu bilesikler
kullanilmakta ve maliyetinin 10-20 katma
satilmaktadir, lilkemizde de bu tiriinlerin bazilar



cesitli kesme ve asindirma malzemeleri olarak ¢ok
yiiksek fiyatlarla ithal edilmektedir. Bu acgiklanan
dort bor bilesiginin tiretimi lizerine Afyon Kocatepe
Universitesi Afyon Miihendislik Fakiiltesi Seramik

Miihendisligi Bolimi Teknoloji Gelistirme
Merkezinde DPT destekli ve diger projeler
kapsaminda yogun olarak c¢alisilmis ve bu bilesikler
tretilmistir (Giinaydin, 2002 ve Emnillahoglu,
2002).

Bor nitriir  iyi kimyasal, elektriki ve termal

ozelliklere sahip olan beyaz renkli bir bilesiktir. Bor
nitritrun  Kristal  yapisi  karbonunkine benzer
(Ceramic Industry 1996). Bu nedenle bor nitriir
beyaz karbon ya da beyaz grafit olarak diye de
adlandirilir. Bor nitriir, farkli bor igeren bilesikler
ve indirgeyici katkilar kullanilarak farkli tretim
yontemleri ile tiretilebilir. Bor nitriir genellikle borik
asit ya da bor oksitin karbon ve azot gazi veya
organik karbon ve azot tasiyicilarla reaksiyonu
sonucu uretilir.

2. DENEYSEL CALISMALAR
2. L Deney Programi

Deneysel caligmalar ili¢ asamadan olusmaktadir;
Birinci asamada karbon ve degisen oranlarda bor
oksit iceren karigtmlar kuru presleme teknigi ile
sekillendirilmistir. Borik asit karisima eklenmeden
once bor oksite doniistiirmek amaci ile kalsinasyona
tabr tutulmustur, ikinci asamada; sekillendirilmis
urlinler azot gazi atmosferinde, 2 saat siire ile
1400°C  ve 1500°C  lerde reaksiyona tabi
tutulmuslardir. Hammadde olarak degisik oranlarda
bor oksit ve karbon iceren karigimlar kullanilmistir.
Borik asit kullanilmadan 6nce kalsinasyon islemine
tabi tutularak bor oksite déniistiiriilmiistiir. Ugiincii
asamada reaksiyona tabi tutulmus numunelerin
XRD analizleri yapilmistir. Bor nitriir iiretiminde
etkisini goérmek amaci ile karigimlarin bor oksit
miktarlar1 ve reaksiyon sicakligi degistirilmistir

2.2, Calismada Kullanilan Malzemeler

Borik Asit : Bu c¢alismada kullanilan borik asit
Etibank Bandirma Bor ve Asit Fabrikasindan satin
alinmigtir. Kullanilan bonk asilin kimyasal analizi

Cizelge 1'de verilmistir.

Cizelge 1 Bonk asitu1 kimyasal analizi

Bilesen %
B,0, 56.25 (min)
SO« 3000 ppm (max)
Cl 50 ppm (max)
Fe 100 ppm (max)

Petkara Karbon Siyahi : Bu calismada oksijen alict
olarak kullanilan Petkara PEF-N 550 kodlu karbon
siyahi Yanmca (Kocaeli) Petkim Petrokimya
Holding A.S.'den alinmustir.

Polmnil  Alkol (PVA) Merck marka PVA
kullamilmistir. % [I'lik ¢ozelti hazirlanmis ve
tozlara sekillendirme Oncesi agirlkca % 10
oraninda katilmistir.

Azot Gazi Azot gaz1 45 kg'hk tiipler Icerisinde
Afyon piyasasindan temin edilmistir

2 3 Kullanilan Cihazlar

Kuyu firn . Borik asitin kalsinasyonu isleminde
kullanilmig olup AKU imkanlar1 ile yapilmis,
yaklagtk 50 It ic hacimli, max. 1300°C 'ye
cikabilen elektrikli bir firindir.

Tek Etkili Hidrolik Pres :
ton kapasiteli bir prestir

Hidroliksan marka max 5

Tup Firin Prolherm marka, yerli yapimi, max
1500°C 'ye cikabilen, tiip ¢ap1t 50 mm olan kontrol
atmosferli elektrikle 1sitilan SiC rezistansli bir
firindir.

X-Isinlart Difraktometresi ~ Shimadzu marka XRD
6000 Model Japon yapimi bir difraktometredir.

2.4. Deney Numunelerinin Hazirlanmasi :
2.4.1.  Borik Asilin Kalsinasyonu

Borik asit asagidaki reaksiyona goére kalsinasyona
tabi tutulmustur.

HIBO, -» 'i B203 +3/2 H,0 (1)

Termodinamik hesaplamalara gore borik asitin
normal kalsinasyon sicakligi  369°C olarak
bulunur. Bu calismada ilk énce 650°C sicaklikta
kalsinasyon islemi yapilmistir. Borik asitin ve
kalsine borik asitin XRD patemleri Sekil 1 'de
verilmigtir.  Fakat bu sicaklikta bor oksite
doniislimiin  tamamen ger¢eklesmemesi tizerine
kalsinasyon iglemi 900°C ‘“de gergeklestirilmistir.
Igerisine toz halinde borik asit konulmus metalden
yapilmis pota, kuyu finn igerisine yerlestirilmistir
Firin sicakligt once 110°C 'ye c¢ikarilmig, bu
sicaklikta 4 saat bekletildikten sonra firm sicakligi
400°C'ye ¢ikarilmistir. Bu sicakliga cikis sirasinda
yogun halde beyaz dumanlar ¢ikmistir. Bu islem
sirasinda koptlirmeler de meydana gelmis, bunlar



gidermek ve tagmayi onlemek i¢in zaman zaman
finn kapagi acilarak karisim metal cubuk ile
kanistmlmustir. 4U0°C de 1 saat bekletildikten sonra
firin sicakligi 900°C 'ye ayarlanmustir. Bu sicaklikta
da 1 saat bekletildikten sonra firin kapatimis ve
karisim  firindan  ¢ikanlarak heniiz  katilagsma
olmadan metal bir plaka Ugzerine dokiilmiistiir.
Camsi yapida bor oksit olusmustur.
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Sekil 1 Borik Asit (a) ve Kalsine Borik Asinn (b) XRD
Patteroleri

2.4.2 Bilesim Hazirlama

Kalsingsyon sonucu elde edilen camsi yapidaki bor
oksit On kirma isleminden sonra jet degirmende
alumina bilya kullanilarak 1.5 saat siire ile kuru
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olarak  ogiitiilmiigtiir ~ Ogiitiilen  tozlar 297
mikronluk elekten elenmistir

oglitme sonrast elde edilen bor oksit degisik
oranlarda PEF N-550 kodlu karbon siyahi ile
belirtilen recete oranlarinda kanstinlmistir
Karistirma islemi yine jet degirmende, kuru olarak
ve alumina bilye kullanillarak 1 saat siire ile
gerceklestirilmistir.

Bu calisgmada karbon miktart sabit tutulmus, bor
oksit  miktart asagida aciklandigt gibi
degistirilmistir.

1 recete 1 ool BoOs +3mol C

2 regete 2mol By +3molC

3 regele 3mol B0y +3molC

24.3. Sekillendirme

Sekillendirme islemi kuru presleme teknigi ile ve
her kangimdan 5 ‘er adet olacak sekilde
yapilmistir. Baglayict olarak PVA kullanilmustir
Sekillendirme ancak 10  bar  basingla
gerceklestirilebilmistir Numunelerin
sekillendirilmesinde 2.5 cm caph silindirik kalip
kullanilmig olup bu kalipta 2.5 cm capinda, 2 cm
yiiksekliginde silindirik numuneler tiretilmistir

2 4.4. Smterleme

Sinterleme sirasinda bor oksit ile karbon ve azot
gazlan arasinda asagida verilen reaksiyon
gerceklesmektedir.

BA**0 +3C*i + Nu**, ->M N Q " +3CtV) (2)

Bu reaksiyonun standart Gibbs enerji degisimi
sOyledir.

AG = 382.400 - 297.7 T (Joule)

Buradan yukarida gortilen reaksiyonun 1 atmosfer
azot gazi basinci altinda 1012°C 'nin lzerindeki
sicakliklarda  gerceklesebilecegi  hesaplanabilir
(Giinaydin, 2002).

Tabletler halinde sekillendirilen numunelerin her
birisinden iki adet ahnarak AKU Seramik
Miihendisligi Boliimiinde slip dokiim teknigi ile
uretilmis yan ¢api 4 cm, capinda 13 cm uzunlugu
zirkonya ile toklastinlmis miillit kayiklar
icerisinde sinterlenmistir.

Sinterleme sicakligi olarak 1400 ve 1500 °C
secilmigtir. Finn isitma hizi 10 °C/dak. olarak
ayarlanmustir. Cikilan sicaklikta 2 saat siire ile



beklenmis, daha sonra finn kapatilarak sogumaya
brrakilmistir.

245 Karbon Uzaklastirma

Azot atmosfen indirgen bir atmosfer oldugu icin
blinyede reaksiyona girmeyen fazla karbon
yanmadan kalmaktadir. Bu nedenle sinterlenmis
numuneler reaksiyona girmeden kalan fazla karbonu
uzaklastirmak Icin 700 °C 'de normal atmosferli
firnda 1s1l isleme tabi tutulmustur. Numuneler firma
konmadan Once havanda &giitiilmiis ondan sonra her
birisi ayr kayikta olacak sekilde karbon giderme
Islemine tabi tutulmustur. Numuneler 700 °C de iki
saat bekletilmistir.

2.4.6. Asitle Yikama

Karbon giderme islemi yapilan tiriinler HCI asit ile
yikanir. Ash ile yikama, elde edilen tozlardaki
yabanci maddeleri, serbest karbonu ve bor oksit1
uzaklastirmak amaci ile yapilir.

2.4.7. Deney Numunelerinin Karaktenzavyonu

Sinterlenen numunelerin  incelenmesinde XRD
teknigi kullanilmistir..

3. DENEY SONUGLARININ INCELENMESI

Azot atmosferinde 1400 °C 'de smterlenen birinci
(a), ikinci (b) ve Ugiincii (c) regetelerin XRD
paternleri Sekil 2.'de, 1500 °C 'de sinterlenenlerin
XRD paternleri de Sekil 3 "de sunulmustur

3 11400°C ‘de Smterlenen Numunelerin Incelenmesi

Sekil 2a, 2b ve 2c'deki pikler incelendiginde; her ti¢
recetede de bor nitriir olusmadigi, Sekil Ib'deki
piklere benzer pikler olustugu gortilmektedir. Bu
pikler camsi bor oksit ve borik asit pikleridir. Sekil
2a, 2b ve 2c'de, 28 = 28 civarinda goriinen pikin
siddeti birinci recetede 1400 civarinda iken, ikinci
recetede 1900 'e yiikselmis, Uciincli recetede ise
800'e dugmiistiir. 28 = 20-26 arasinda goriinen
camsi faz incelendiginde ise ikinci recetede camsi
faz miktarinin birinci receteye gore azaldigi pikin
kapladig1 alandan ve boyundan anlasiimaktadir.
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Sekil 2 1400 °C 'de Smterlenen Birinci (a), Tkinci (b)
ve Uclincli (c) Recetelerin XRD Patenden

32, 1500 °C de
Incelenmesi

Sinterlenen Numunelerin

Sekil 3.a, b ve c deki pikler incelendiginde; her ti¢
recetede de 26 = 26.75 agisinda BN 'lin, 26 =
27.77 agismda ise B,0, 'lin 100 'liik siddetindeki
pikler goriilmektedir.

Sekil 3. a, b ve ¢ 'de , 29 = 26.75 de gorlinen
pikin siddeti birinci recetede 2800 civarinda iken,
ikinci recetede 3500 'e yiikselmis, liclincli recetede
ise 2200 'e diigmiistiir. Bu sonuclar 2. regetede
olusan BN miktarmin digerlerine gore daha fazla
oldugunu gostermektedir.
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4. SONUCLAR

Bor nitriir iretiminde kullanilacak borik asitin
kalsinasyonunda dikkat edilmesi gerektigi aksi halde
kopiirmeler nedeniyle tagsmalarin olacagi ve bunun
da firina zarar verecegi anlasilmistir.

1400 "C sicakligin bor nitriir olusumu icin yeterli
olmadigi, sicakliginin 1500 °C 'ye cikarilmasi
gerektigi deney sonuclarindan anlasilmaktadir.

Uc¢ ayn recete ile yapilan c¢absmalarda en iyi
sonuglar 2 mol BjO, + 3 mol C 'dan olusan 2.
recetede alinmistir.

Laboratuar Olgekte yapilan bu calisma sonucunda
tlkemiz hammaddeleri kullanilarak katma degeri
cok yiiksek olan ve sertlikte elmastan sonra gelen

bor nitriirtin tiretim sartlan belirlenmis ve optimize
edilmistir.
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