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Sodyum Borhidriiriin Hidrolizini Katalizleyen Metal Nanokiimelerinin Sentezi

The Synthesis of Metal Nanoparticles Catalyzing Hydrolysis of Sodium Borohydride

S Ozkar, M Zahmakiran
Orta Dogu Teknik Universitesi, Fen Edebiyat Fakiiltesi, Kimya Bolumu, 06531 Ankara

OZET Sodyum borhidrur (NaBK») uygun bir katalizor esliginde suda hidrolizi sonucu depoladig1 hidrojeni
saliverir ve bu sayede yakit pilleri icm gerekli olan hidrojen gazi patlama nski olmaksizin kontrolli bir
sekilde saglanabilir Bizim calismalarimizin amact sodyum borhidrurun hidrolizim katahzleyebilen metal
nanokumelennin sentezlenmesidir Bu bildinde sodyum borhidrurun hidrolizinde heterojen katalizor olarak
bilmen metallerden rutenyumun suda kolloidal halde ¢6ziinen nanokumelennin sentezi, reaksiyon kinetigi
ve aktivasyon parametrelen ile ilgili deneysel sonuglar sunulmaktadir

ABSTRACT Sodium borohydnde (NaBFLt) liberates hydrogen gas as a result of its hdrolysis in the
presence of suitable catalyst and by this way hydrogen gas that is required for fuel cells can be generated
under controlled conditions without any explosion nsk The aim of our study is the synthesis of metal
nanoparticles that can catalyze the hydrolysis of sodium borohydnde In this paper we present expenmental
results of the synthesis of the ruthenium nanoparticles which will be used as catalyst for the hydrolysis of
sodium borohydnde

1. GIRIS gerceklesebilmesi, dusuk maliyetle buyuk miktarda
hidrojen tiretiminin saglanabilmesi

Son yillarda temiz enerji iiretimine olan ihtiyag bu

alandaki ¢alismalan da hizlandirmigtir Giinimiizde  Hidrojen gazi eldesinin ancak uygun bir katalizor
temiz enerji liretiminde potansiyel bir kaynak olarak  egliginde gerceklesmesi ise bu alandaki onemli bir
orataya cikan ve Ozellikle yakit pillen icin gerekli sorundur Bugiline kadar yapilan ¢aligmalara gore
olan hidrojen gazinin soyum borhidrurden eldesini sodyum borhidrurun hidrolizi i¢in en etkin
temel alan bir ¢ok c¢alisma yapilmaktadir  Katalizérler rutenyum (Amendola,2000) ve platindir
(Amendola ve ark ,2000) Sodyum borhidrur uygun (Brown, 1962) Ancak son zamanlarda vyiiritiilen
bir katalizor egliginde suda hidrolizi sonucu  caligmalar rutenyum ve platin disinda nikel (Hua ve
depoladigr hidrojeni salivenr ve bu sayede yakit ark ,2003) ve kobalt gibi metallenn de sodyum

pillen i¢in gerekli olan hidrojen gazi patlama nski  borhidrurun hidrolizini katalizledigini
olmaksizin kontrollii bir sekilde saglanabilir gostermektedir Bunlara ek olarak bazi metal -

Katahzor metaloksit kansimlan da (Pt-T10, , Pt-CoO , Pt-
NaBH,+2H,0 "+ NaB0, + 4H2(g) L1C002) sodyum borhidrurun hidrolizinde katalizor

olarak kullanilmaktadir (Kojima ve ark ,2002)
Hidrojen tiretiminde sodyum borhidrur kullanmanin
avantajlan, NaBri4 ve NaBU2 cozeltilennin yanici Borhidrurun hidrolizinde etkin olan katalizorlenn
olmamasi, sodyum metaboratm yeniden sodyum  hepsi kat1 fazda olup hidroliz ¢ozeltisinde heterojen
borhidrur tretiminde kullanilabilmesi, tepkimenin  katalizor olarak kullanilmaktadir Yiizey alaninin
kolayca kontrol edilebiliyor olmasi, hidrojen gazi kucuk olmasi katalizor etkinligi sinirlamaktadir
eldesinin dusuk sicakliklarda bile Katalizoriin ~ etkinligi ylizey alam1 ile dogru
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orantilidir, dolayisiyla katalitik etkinligi artirmanin
bir yolu katalizorlin ylizey alanim artirmaktir, bu da
tane buyiikligiiniin kigiiltiilmesi ile saglanabilir. Bu
baglamda nanokiimelerin katalizor olarak
kullanilmast 6nem kazanmaktadir (Finke ve ark.,
1999).

2. DENEYSEL CALISMALAR

Rutenyum  nanokiimeierinin  sentezinde  ilk
basamagi rutenyumun (metal tuzunun) indirgenmesi
olusturmaktadir.

4Ru™+3BH4+120H" _*. Ru"+3B(OH),"+ 12H"

Olusan rutenyum metali uygun bir kararlastinci
sayesinde kararli hale getirildi (L = ligand).

Ru°+nL—- Ru’L,,

Elde ettigimiz ilk sonuglar, sodyum borhidriiriin
hidrolizinde rutenyum nanokiimeierinin heterojen
rutenyum katalizoriine gore cok daha etkin bir
katalizor oldugunu  gostermektedir.  Hidroliz
tepkimesi  rutenyum  nanokiimelerine  birinci
dereceden gerceklesmektedir (Sekil 1).

™ « [Ru]=0,1mM
I} iw s [Rul=1,4mM
| 5: s [Ru]=0,0mM
J j=
i i o o © © o 0 9 O
[ 1000 00 A0 mm'}m L] ‘Toce 000

Sekil 1. Farkli Ru°® derisimlerinde tepkime sonucu
aciga cikan hidrojen gazinin zamana karsi grafigi.

Katalizoriin bulunmadigi tepkime ortaminda 120
dakika boyunca 94,2 mL H2 gazi cikisi tespit edildi.
Tepkimeye rutenyum nanokiimeleri eklendigi
zaman ise 0,1 mM [Ru] icin 20 dakikada, 1.4 mM
[Ru] i¢in 3 dakikada 608 mL H2 gaz1 ¢ikisi tesbit
edildi.

Elde ettigimiz bu sonuglar Ru nanokiimeierinin
soyum borhidriiriin hidroliz tepkimesinde ne kadar
etkin bir Kkatalizor oldugunu gostermektedir.
Deneysel calismalanmiz su anki asamada tepkime
kinetiginin incelenmesi ve aktivasyon parameter-
lerinin belirlenmesi tizerinedir.
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Titanyum Diboriir Uretimi

Production of Titanium DiBoride

C. B. Emrullahoglu, S. B. Emrullahoglu, O. F. Emrullahoglu
Afyon Kocatepe Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Seramik Miihendisligi Boliimii, Afyon

OZET: Bu calismada, karbotermik ydntemle titanyum diboriir tozu iiretimi iizerine laboratuar Slcekte
yapilan calismalar ve sonuclan sunulmustur. Reaksiyon tiip firin igerisinde argon gazi atmosferinde
gergeklestirilmistir: Laboratuar ¢alismalari lic asamadan olugsmaktadir. Birinci asamada; kullanilan tozlarin
karakterizasyonu yapilmis daha sonra tozlar stokiometrik oranda karistirildiktan sonra kuru presleme
yontemi ile sekillendirilmistir. Borik asit karigima ilave edilmeden Once bor oksite doniismesi igin kalsine
edilmistir. ikinci asamada, sekillendirilen numuneler argon gazi atmosferinde, 1300, 1400 ve 1500 °C
sicakliklarda 4 saat siire ile sinterlenmistir. Sinterleme tiip firn icerisinde gerceklestirilmistir.Ugiincii
asamada ise sinterlenmis numunelerin X-igsmlan difraksiyon yontemi ile faz analizleri yapilmustir. 1300,
1400 ve 1500 °C sicakliklarda sinterlenen numunelerin XRD analiz sonuglart incelendiginde 1300 °C 'de
TiB, 'lin olusmadigi, fakat 1400 ve 1500 °C 'lerde sinterlenen numunelerde TiB, fazinin olustugu
goriilmiistiir. Sinterleme sicaklifinda artisla birlikte TiB, piklerinin siddetinde artig goriilmiistiir.

ABSTRACT: This study describes the procedures and results of a laboratory scale production of titanium
diboride powder using carbothermic method in the tube furnace. The laboratory work essentially consist of
characterization of the materials, shaping by dry pressing, carbothermic reaction in the tube furnace and
characterization of the products, by means of XRD. Experimental studies consist of three steps; In the first
step the mixtures containing carbon black, boron oxide and titanium dioxide powders was shaped using dry
press. Boric acid was calcinated for transformation to boron oxide before addition.to the mixtures. In the
second step, shaped samples was reacted in the argon atmosfer for four hours at 1300, 1400 and 1500 °C.
In the third step; XRD analysis were applied to the sintered samples. The reaction temperatures was
changed to observe the effect on the boron nitride production. TiB, powders formed at 1400 and 1500 °C
sintering temperatures, but 1300 °C sintering temperature wasn't enough to formation, increasing the
sintering temperature, increasing the TiB, peaks intensities.

1. GIRIS Geleneksel olarak, TiB,, bor ve titanyum metalinin
1000 °C 'nin iizerinde direkt kombinasyonu,
Titanyum diboriir (TiB,), yiiksek ergime sicaklig titanyum oksit ve bor oksitin karbon ile
(2980 °C), yiiksek sertlik (2300-2800 kg§/mm’) ve  indirgenmesi, bor ve titanyum halidlerinin
iyi korozyon dayanimi gibi c¢ekici kimyasal ve  hidrojenle indirgenmesi gibi bircok yiiksek sicaklik
fiziksel ozelliklere sahiptir, ayrica TiB, seramikleri reaksiyonlar ile elde edilir (Cer. Ind, Feb. 1995).
yiksek elektriksel iletkenlige sahiptir. Boyle B4C, CaB6, ZrB,, ve TIB2 cesitli tekniklerle {iretilen
benzersiz Ozellikler TiB, malzemelere, kesici  sentetik bilesiklerdir. Ekonomik nedenlerle sadece
aletler, kayma dayaniml parcalar, zirh malzemeleri asagida acgiklanan 1lic  teknik ticari olarak
gibi ileri miihendislik malzemelerinde genis bir  uygulanmaktadir (Cer. Ind. 1995)
uygulama alani verir (Cer. Ind. Jan. 1995).
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Karbotermal Rediiksiyon;

B,C; B203+C-+ BC+CO
Metal Boridler (MB); MO+B,0,+C->MB+CO

Metalotermal Prosesler;

B,C;
B,0, +C+Al (Si, Mg) »+ BC (+CO) + Al(Si,Mg) oksit

Metal Boridler (MB);

MO+B,0,+AI(Si Jvlg) ->MB+ Al (Si, Mg) oksit
3Ti02+ 3B,0,+ 10Al ->3TiB, + 5 M0, (Rice, 1990)

» Bor Karbiir Prosesi (sadece metal boriirler igin)
MO + B,C (+C) ->MB +CO '
Karbotermal reaksiyon sivi fazda gergeklesirken

metalotermal ve bor karbiir prosesleri ergime noktasimin
altinda kat1 hal reaksiyonlari ile gerceklesir.

Cizelge 1. Bor Bilesiklerinin Ozellikleri (Cer.

Industry Feb. 1995)

Ozellikler B,C CaB, |TiB, |ZB,

Kns Yap Romb. | Kiibik | Hegza. | Hegza..

Renk Siyah Kar. gri | Gri Gn

Ozg Ag. Grjem’ 251 245 4.51 6.09

Ergime. Sic. °C 2450 2185 2900 2989

Mohs Sertlik >9.5 8 8 9.5

Knoop Sertligi 3000 1650 1800 2600

(HKO.1

CTE(20-1000°C) | 5X10® | 6.5x10* | 7x10™ | 6x10-*
K- K- K- K'

Termal Iletgenlik 35 70 100 100

20°C, W/mk

Elektrik direnci 1 10-4 10-5 10-5

20°C, £2cm

Max. kul. Sic. °C

Oksitleyici arm. 800 700 800 800

inert Atmosferde | 2200 2000 2400 2400

TiB2 sentezinde kullanilan en yaygm yontem
"karbotermik rediiksiyon yontemi" dir. Bu yontemle
oldukca kaliteli tozlar tretilebilir. Karbotermik
rediiksiyon ile TIB2 sentezi icin reaksiyonlar;

T30+ 12 BiCa#3/2Cu — TiB3 gt 200 (1)
TiO2gatBOsant3Csm — TiBz oyt 5C0@  (2)

Termodinamik hesaplamalar 1300 °C 'nin lizerinde
her iki reaksiyonun serbest enerji degerlerinin
negatif oldugunu, yani reaksiyonlarin T1B2 olusacak
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yonde ilerleyecegini  gostermektedir. Bu iki
reaksiyon arasindaki fark baslangic malzemeleridir.
Kimyasal sistem olarak, iki reaksiyon birbirine ¢ok
benzer fakat 2 nolu reaksiyon sonucu daha fazla CO
aciga cikmaktadir. Ayrica B203 'iin 410 °C 'de
ergimesi ve reaksiyon sirasinda sivi faz olarak
bulunmasi, buharlasma  kayiplarinin  yiiksek
olmasina neden olabilir. Bu yiizden B,C 'lin ucuz
olmasi durumunda reaksiyon verimim artirmak i¢in
1 nolu reaksiyon tercih edilebilir.

TiB, sentezinde, B,C ve B203 'lin birlikte
kullanilmasi da miimkiindiir. Bu reaksiyon 1300 °C
'nin tizerinde saga dogru termodinamik olarak
ilerler;

7T10,,, +2B,C

+3B,0,,,+ 21C->TTIB(,,,+ 23CO,., (3)

2k (Y] 3(k)

Karbotermik yontemle TIB2 sentezi yogun enerji
gerektiren bir prosestir.

Alternatif bir yontem SPHTS (kendi kendine
ilerleyen yiiksek sicaklik sentezi) dir. Ti ve B
arasindaki kuvvetli ekzotermik reaksiyon sebebiyle
SPHTS yontemiyle TiB, sentezlenebilir. Bu
yontemde hem toz liretimi ve hem de sinterleme
birlikte gerceklesir.

Bu yontemlerden, karbotermik rediiksiyon yontemi
endiistriyel uygulamaya daha elverisli iken SPHTS
yontemi daha cok laboratuar captaki iiretimlerde

kullanilmaktadir. Ancak bu yOntemin ileride
alternatif  bir lretim  yontemi  olabilecegi
diistiniilmektedir.

Bu reaksiyonlar sonucu, sicaklik arttikca TiB2
olusumunun arttigi ve serbest karbon miktarinin
azaldigi gozlenmistir.

500-700 °C sicakhik araliginda otoklavda TiCl, ve
NaBH, 'lin reaksiyonu sonucu nanokristalen
titanyum dibortir iiretimi gergeklestirilmistir (Chen
ve ark, 2003). TiCLt, Mg ve-MgB, kullanilarak 650
°C 'de nanokristalen titanyum diboriir tozlan
sentezlenmistir (Shi ve ark. 2004). BN, B,C ve Ti
tozlan kullanilarak TiB2-Ti(C,N) kompozitinin
spark plazma sinterleme teknigi ile Uretimi
gerceklestirilmistir (Taimatsu ve ark, 2000).

TiB2 'nin kristal yapist iizerine yapilan detaylt bir
calismada Ti  metal atomlarinin  yliksek
elektronegatifliSe sahip bor atomlarmin sonsuz
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hegzagonal levhalar1 arasinda sandvi¢ yapida yer 600 H T " SEoup SRS %t"-:__===
aldigi anlagiimustir (Will, 2004). - ¢ ' Anataz-TiO,
Sicak preslemede sinterleme sicakligi ve siiresinin 008 ; f ; .E ;: e : f
TiB2  seramiklerin  mikroyapt ve  mekanik i: ' H ILE ii N :g i .
ozelliklerine etkisi ilizerine yapilan bir arastirmada 5050‘ : i ﬁ[&w:m’ Biba: 1=~ v
sicak presleme ile sinterleme sirasinda TIB2 tane 10034 Rutil- H i L 1300°C
biiylikliigliniin artan sinterleme sicakligr ile ¢ok E . 1 : ; + T T
hizli bir sekilde arttigi goriilmustir (Wang ve ark, 20004+ TiO; : 3 :.,_ : : ";
2001). Sinterlemeye yardimeci1 katki olarak AIN 1 ) ; 1' i : H
kullanilarak titanyum diboriir 1800 °C 'de sicak mu_j i Efﬁfﬂpiﬁ 5, 1§ .
preslenmistir. % 5 'den az miktarda AIN ilavesinin  yyg i : : :
TiB2'nin vyiizeyinde bulunan TiO2 'nin TiN ‘e ¥ : : ; i
déniismesini,- sagladigi, Al 'un da AIRO3 ‘e  2003--i : : : :
doniistiigli, Ti0, 'nin ylizeyden uzaklastiriimasinin 1 .‘ E ,EI \ :
sinterlesmeyi ve TIB2 'nin mekanik ozelliklerini 800 i ! ot AT, Dtk
olumlu yonde etkiledigi anlasilmistir (Hao Li ve 000 : : E f H 1500 °C
ark. 2002). TiB, 'nin sinterlenmesi lizerine detayl E , i E E i L —
arastirmalar yapilmistir (Ren, 2000, Kadako, 2000 2080 : : I. % ‘. ; : ¥
ve Chuanzen, 2001). i . : ':l _ h ! o h:

0 FSLAAAGLARARE kLl Ll AT ki b A A WIS
- 1 ] ki3 i0 5 0 ® ]
Ulkemizin bor mineralleri acisindan zengin olmasi Thets-7Theta (deg)

nedeniyle nihai bor iiriinlerinden birisi olan TIB2 $ekil 1. Kronos Titanin XRD Pa leri
sentezinin B4C ve B2Cb flizerinden gergeklestirile- )

bilecegini gostermektedir. Bu ¢alismada TIO2, B203

ve C kullanilarak karbotermik ydntemle TIB2 i i il ' T
tiretimi gergeklestirilmistir. 0006 - : | Bandirma Borik asit
60000 - R
2. DENEYSEL CALISMALAR 0040 . ;
2.2.  Calismada Kullanilan Malzemeler 000 '
Borik Asit : Bu caligmada kullanilan borik asit i
Etibank Bandirma Bor ve Asit Fabrikasindan satm il :
alinmigtir. Kullanilan borik asitin kimyasal analizi :
Cizelge 2 'de, XRD patentleri de Sekil 2'de L
verilmistir. ¥
Cizelge 2. Borik asitin kimyasal analizi PR .
Bllegen % - 0 e i" T ';< i";"'l" ;' LA b r"'\""; A Mg
B202 56.25 (min) ¥ o 0w 8 %K @ MW@
SO4 3000 ppm (max) Thets-2thets (deg)
19 f(;’oppm (max) Sekil 2. Borik Asit (a) ve Kalsine Borik Asitin (b)
e ppm (max) XRD Patternleri

Titanyum Dioksit (Ti0,): Kronos firmas1 tarafindan Petkara Karbon Siyahi : Bu calismada oksijen alict

u{enl?n, 1_300’ 140%,\11 ,1150(_) Cxlli,;)de tsil 1§llen'.1 olarak kullanilan Petkara PEF-N 550 kodlu karbon
gof::uf ,dtltamf;lm_ . loksitlerin, paternferi siyah1 Yarimca (Kocaeli) Petkim Petrokimya
Sekil. € VETTHIsHr. Holding A.S. 'den alinmustir.
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PoUvinil Alkol (PVA) Merck marka PVA
kullanmilmistir. % 1 'lik ¢ozelti hazirlanmis ve
tozlara sekillendirme oncesi agwrlikca % 10
oraninda katilmistir.

Argon Gazi @ Argon gazi 45 kg 'lik tipler
icerisinde Afyon piyasasindan temin edilmistir

2.2. Kullanilan Cihazlar

Kuyu firrn :  Borik asitin kalsinasyonu isleminde
kullanilmis olup AKU imkanlan ile yapilmus,
yaklagik 50 It ic hacimli, max. 1300 °C 'ye
cikabilen elektrikli bir firindir.

Tek Etkili Hidrolik Pres : Hidroliksan marka max 5
ton kapasiteli bir prestir.

Tiip Firin : Protherm marka, yerli yapimi, max
1500 °C 'ye cikabilen, tiip ¢apt 50 mm olan kontrol
atmosferli elektrikle 1sitilan SiC rezistanshi bir
firindir.

X-Isinlan Difraktometresi : Shimadzu marka XRD
6000 Model Japon yapimi bir difraktometredir.

2.3. Deney Numunelerinin Hazirlanmasi :
2.3.1. Borik Asitin Kalsinasyonu

Borik asit asagidaki reaksiyona gore kalsinasyona
tabi tutulmustur.
H;BO; — % B,03+ % H0
Termodinamik hesaplamalara gore borik asitin
normal Kalsinasyon sicakligi 369 °C olarak
bulunur. Bu ¢alismada ilk 6nce 650 °C sicaklikta
kalsinasyon islemi yapilmistir. Borik asitin ve
kalsine borik asitin XRD paternleri Sekil 1 'de
verilmistir. Fakat bu sicaklikta bor oksite
donilisimiin  tamamen gerceklesmemesi {izerine
kalsinasyon islemi 900 °C 'de gergeklestirilmistir.
Icerisine toz halinde borik asit konulmus metalden
yapilmis pota, kuyu fiun igerisine yerlestirilmistir.
Firin sicaklign énce 110 °C 'ye cikarilmis, bu
sicaklikta 4 saat bekletildikten sonra firin sicakligi
400 °C 'ye cikarilmigtir. Bu sicakliga ¢ikis sirasinda
yogun halde beyaz dumanlar ¢ikmistir. Bu islem
sirasinda kopiirmeler de meydana gelmis, bunlari
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gidermek ve tagmayr Onlemek icin zaman zaman
finn kapagi acilarak karigim metal cubuk ile
kanistirilmistir. 400 °C de 1 saat bekletildikten
sonra firnn sicakligt 900 °C 'ye ayarlanmistir. Bu
sicaklikta da 1 saat bekletildikten sonra firin
kapatilmis ve karisim firindan ¢ikarilarak hentiz
katilagma olmadan metal bir plaka {tizerine
dokiilmiistiir. Camsi yapida bor oksit olugmustur.

2.3.2. Bilesim Hazirlama

Kalsinasyon sonucu elde edilen camsi yapidaki bor
oksit 6n kirma isleminden sonra jet degirmende
alumina bilya kullanilarak 1.5 saat siire ile kuru
olarak ogiitiilmiistiir Ogiitiilen tozlar 297 mikronluk
elekten elenmistir.

Ogiitme sonrast elde edilen bor oksit, titanyum
dioksit ve©  PEF N-550 kodlu karbon siyahi ile
asagida verilen reaksiyona gore hesaplanan
miktarlar alinarak karistirtlmistir. Karigtirma islemi
yine jet degirmende, kuru olarak ve alumina bilye
kullanilarak 1 saat stire ile gerceklestirilmistir.

TiO, +B,0s +5C —TiB, +5C0
79.88gr + 69.62gr + 60 gr—>

2.3.3. Sekillendirme

Sekillendirme iglemi kuru presleme teknigi ile
yapilmistir. Baglayict olarak PVA kullanilmistir.
Numunelerin sekillendirilmesinde 2.5 cm c¢aplh
silindirik  kalipta 2.5 cm capinda, 2 cm
yiiksekliginde silindirik numuneler tiretilmistir.

2.4.4. Sinterleme

Sinterleme sirasinda bor oksit, TIO2 ve karbon
arasinda asagida verilen reaksiyon
gerceklesmektedir.

B:Osypanyt 5Coay + TiOany = TiB2 ganyt 5COpmg

Tabletler halinde sekillendirilen numunelerin her
birisinden iki adet almarak AKU Seramik
Miihendisligi Bolimiinde slip dokiim teknigi ile
tretilmis yan capi 4 cm, capinda 13 cm uzunlugu
zirkonya ile toklastinlmig miillit kayiklar icerisinde
sinterlenmistir.
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Sinterleme sicakligi olarak 1300, 1400 ve 1500 °C +: Rutil
secilmistir. Finn 1sitma hizi 10 °C/dak. olarak WWJ o : TisB,
ayarlanmistir. Cikilan sicaklikta 2 saat siire ile ’ t
beklenmis, daha sonra fmn kapatilarak sogumaya
brrakilmistir.

(a) 1300°C

?umﬁ
f

2.4.5. Karbon Uzaklastirma :

Argon atmosferi inert bir atmosfer oldugu icin
biinyede reaksiyona girmeyen fazla karbon
yanmadan kalmaktadir. Bu nedenle sinterlenmis
numuneler reaksiyona girmeden kalan fazla
karbonu uzaklagtirmak igin 700 °C 'de normal
atmosferli firinda iki saat siire ile 1s1l igsleme tabi
tutulmustur.

2.4.6. Asitle Yikama

Karbon giderme islemi yapilmis tirtinler HCI asit
+ile yikanarak tozlardaki yabanci maddeleri, serbest
karbonu ve bor oksiti uzaklastmlmustir.

1 i Kl 1] ¥ o0 u (1]
Thete-2hets (deg)
Sekil 3. (a) 1300, (b) 1400 ve (c) 1500 °C 'lerde
Sinterlenen numunelerin incelenmesinde XRD Sinterlenen numunelerin XRD Paternleri
teknigi kullanilmistir..

2.4.7. Deney Numunelerinin Karakterizasyonu

Cizelge 3. TiB 'e ait XRD paternleri (06-0641)
3. DENEY SONUCLARININ iINCELENMESI

2G Siddet (Int) hkl
Argon atmosferinde 1300, 1400 ve 1500 °C 'de 36.680 80 111
sinterlenen numunelerin XRD paternleri Sekil 3.'de 42.647 100 200
sunulmustur. 61.852 60 220
74.065 40 311
TiB (06-0641), Ti,B, (19-1368) ve TIB, (85-2083) 77.998 30 222
fazlannin 2 teta agilan, siddetleri ve yiizeylerine ait 93.315 20 400
kart verileri sirasi ile Cizelge 3, 4 ve 5 'de
sunulmustur.

Cizelge 4. Ti3B4 'e ait XRD paternleri (19-1368)

Sekil 3 (a) ve Cizelge 3, 4 ve 5 'de verilen pikler -

karsilastinldigmda; 1300 °C 'de Ti0, 'ye ek olarak 29 Siddet (Int) Hkl

TiB ve TI3B4 fazlannin olustugu TiB2 fazinin ise 28.059 30 110

heniiz olusmadig goriilmektedir 35.437 100 031
39.344 75 060
42.710 90 121
68.429 30 112
69.060 30 181
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Cizelge 5. TiB, 'e ait XRD paternleri (85-2083)

2G Siddet (Int) Hk1
27.608 233 001
34.151 626 100
44,463 999 101
57.008 84 002
61.139 195 110
68.154 117 102
68.357 138 111
71.926 46 200
78.674 120 2.01
88.439 105 112

Sekil 3 (b), (c) ve Cizelge 3, 4 ve 5 'de verilen
pikler karsilagtirildiginda; 1400 °C 'de TiB nin
kayboldugu, TI3B4 'iin pik siddetlerinde azalma
meydana geldigi buna karsihk da TIB2 fazinin
olustugu, 1500 °C 'de artan sicaklikla Ti3B4 fazina
ait piklerin siddetinde azalma meydana gelirken
TiB2 fazmin pik siddetlerinde artis  oldugu
goriilmektedir.

4. SONUCLAR

1300 °C 'de Ti0, 've ek olarak TiB ve TI3B4
fazlarmin  olustugu TIB2 fazinmn ise heniiz
olusmadig1 gorilmektedir

1400 °C 'de TiB nin kayboldugu, Ti3B4 'iin pik
siddetlerinde azalma meydana geldigi buna karsilik
da  TiB, fazimin olustugu, 1500 °C*de artan
sicaklikla Ti3B4 fazina ait piklerin siddetinde
azalma meydana gelicken  TIB2 fazimin pik
siddetlerinde artis oldugu goriilmektedir.

Laboratuar oOlcekte yapilan bu calisma sonucunda
ilkemizde tretilen bor bilesigi kullanilarak katma
degeri ¢ok ytiksek olan titanyum dibortiriin iiretimi
gergeklestirilmistir.
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