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ÖZET 

Yüksek Lisans Tezi 

 

DÜŞÜK SICAKLIKLARDA BOR NİTRÜR ELDESİ VE 

KARAKTERİZASYONU 

 

Ersin DEMĠRAY 

 

Atatürk Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Nanobilim ve Nanomühendislik Anabilim Dalı 

Nanomalzeme Bilim Dalı 

 

DanıĢman: Doç. Dr. Erdal SÖNMEZ 

 

Çok iyi kimyasal, elektriksel ve termal özelliklere sahip olmasının yanısıra düĢük 

reaktifliliği ve ısıl, elektriksel, mekanik ve fiziksel özellikler gibi çok geniĢ bir malzeme 

nitelikleri dizisine sahip olması nedeniyle, birçok alanda uygulaması bulunan inorganik 

bir malzeme olan bor nitrürün düĢük sıcaklıklarda eldesi önemlidir.  

DüĢük sıcaklıklarda bor nitrür toz malzemesi eldesi için yaptığımız çalıĢmamızda 

baĢlangıç kimyasalları olarak H3BO3 (borik asit), NaN3 (sodyum azid) ve N2H4.H2O 

(hidrazin hidrat) kullanılmıĢtır. Bu malzemeler, yüksek basınçlara dayanıklı ve bu 

büyütmeler için özel olarak yapılmıĢ otoklav içerisinde ısıl iĢlemlere tabi tutulmuĢ 

sonrasında ortaya çıkan ürünler son iĢlem olarak bol su ile yıkanarak vakumda 

kurutulmuĢtur.  

Elde edilen BN toz malzemesinin yapısal analizleri sonucunda hekzagonal bor nitrür 

yapısı elde edildiği belirlenmiĢtir. BN toz malzememizin EDX analizleri sonucuna göre 

elementel kompozisyonu B elementinin ağırlıkça oranı %29,49 olarak, N elementinin 

ağırlıkça oranı ise %70,51 olarak bulunmuĢtur.  

hBN toz malzemesinin morfolojik analizleri için SEM, TEM ve Zetasizer 

tekniklerinden faydalanılarak yapılmıĢtır. Granül büyüklükleri 50 nm ile 600 nm 

arasında değiĢiklik gösterdiği bulunmuĢtur.  

Yapısal ve morfolojik analizler sonucunda bor nitrür toz malzemesinin kristalize olmuĢ 

nano yapılı partikül boyutlarına sahip olduğu belirlenmiĢtir.  

2016, 38 sayfa 

 

Anahtar Kelimeler: Bor nitrür, nanoyapı, düĢük sıcaklık  
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ABSTRACT 

Master Thesis 

 

BORON NITRIDE OBTAINED AND CHARACTERIZATION AT THE LOW 

TEMPERATURES 

 

Ersin DEMĠRAY 

 

Ataturk University 

Graduate School of Natural and Applied Sciences 

Department of Nanoscience and Nanoengineering 

Nano Materials 

 

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Erdal SÖNMEZ  

 
Very good chemical, as well as having electrical and thermal properties of low 

reaktiflilig and thermal, electrical, because with a series represents a wide range of 

materials, such as mechanical and physical properties, obtained at low temperature, 

nitrides of boron with an inorganic material found application in many fields is 

important. 

The boron nitride powder at low temperatures as we work to achieve our initial 

chemicals H3BO3 (boric acid), NaN3 (sodium azide) and N2H4.H2O (hydrazine hydrate) 

was used. These materials are resistant to high pressure and the products formed after 

subjected to heat treatment in an autoclave made specifically for this enlargement 

process by washing with water, finally dried in vacuum. 

BN powder obtained as a result of structural analysis it was determined that hexagonal 

boron nitride structure is obtained. The weight ratio of the elemental composition of the 

element B by the EDX analysis results of our BN powder can be 29.49% and the weight 

ratio of the N element was found to be 70.51%. 

SEM morphological analysis of HBN powder is made by utilizing the TEM and 

Zetasizer techniques. Granule size has been found to vary between 50 nm and 600 nm. 

 

As a result of structural and morphological analysis of boron nitride it was determined 

to be crystallized with nanostructured particle size of the powder materials. 

 

2016, 38 page 

 

Keywords: Boron nitride, nano-structure, low temperature 
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1. GİRİŞ 

Bor, yaygın olarak dünyanın hidrosfer ve litosfer tabakasında dağılan eser bir 

elementtir. Litosferde, bor toprak ve kayalarda bulunabilir ve yerkabuğunda ortalama 

konsantrasyonu sadece Dünya'nın %0.001 elemental bileĢimininde bile 10 mg / kg'dır 

(Hilal et al. 2011; Bodzek et al. 2016). Hidrosferde, deniz suyunda ortalama 

konsantrasyonu yaklaĢık 4.5 mg/L iken yeraltı suyunda konsantrasyonu 0.3 -100 mg/L 

arasında değiĢmektedir (Hilal et al. 2011; Wang et al. 2014). Doğada, bor her zaman 

diğer elementlerle bileĢik halinde bulunmaktadır. Ancak, elemental bor henüz 

bulunamamıĢtır (Guan et al. 2016). 

Bor insanoğlu tarafından binlerce yıldır kullanılmakta olan bir malzemedir. Uzay 

araçları ve uçaklarda, askeri araçlarda, elektronikte ve haberleĢme sanayisinde, cam, 

kimya ve deterjan sanayisinde, seramik ve polimer uygulamalarda, enerji ve otomotiv 

sektöründe, nanoteknolojik uygulamalarda çokca kullanımı görülmektedir (Kahraman 

2010). Ek olarak porselen, kozmetik, yarı iletken, deri, ilaç, böcek ilacı, katalizör ve 

temizlik ürünleri gibi birçok endüstride de kullanımı bulunmaktadır. Bunların arasında 

en büyük tüketici olan cam endüstrisi, toplam bor bileĢiklerinin üretiminin yarısından 

daha fazlasını kullanmaktadır (Theiss et al. 2013; Wang et al. 2014). Ayrıca, bor-10 

izotopu nükleer patlamayı önlemek için nükleer reaksiyon hızını kontrol edebilen 

nükleer endüstrisinde de önemli bir rol oynamaktadır.(Guan et al. 2016). Bu kadar geniĢ 

kullanım alanına ve stratejik öneme sahip olması nedeniyle bor hakkında birçok 

araĢtırma gerçekleĢtirilmiĢtir. Dünyanın en büyük bor rezervlerine sahip olan ülkemizde 

de birçok araĢtırmacı tarafından bor üzerine çalıĢmalar yapılmıĢ ve yapılmaya da devam 

edilmektedir. 

Yapılan çalıĢmalar neticesinde farklı bor içeren bileĢiklerin çeĢitli özellikleri tespit 

edilmiĢtir. Bunlardan birisi de bor nitrürdür. Kübik Bor Nitrür (cBN), elmastan sonra en 

sert ikinci malzeme olarak kabul görürken, seramik malzemelerin en hafifi olan 

hegzagonal bor nitrür, fiziksel ve kimyasal yapısının grafite benzerliğinden ötürü 
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sıklıkla beyaz grafit olarak anılmaktadır. Yüksek ısıl iletkenlik, yüksek sıcaklıklardaki 

refrakterliği, mükemmel ısıl Ģok direnci, elektriksel yalıtkanlık, kimyasal kararlılık, iĢ 

lenebilirlik ve yağlayıcılık gibi özellikleriyle dikkat çekmektedir. Mükemmel mekanik, 

termal ve elektriksel özelliklere sahip olması hegzagonal bor nitrürün kullanım alanını 

arttırmıĢtır (Çelik 2010). 

Bu çalıĢma kapsamında geleneksel yöntemle Sodyum azid, Borik asit ve Hidrazin 

kullanılarak elde edilen hekzagonal BN partiküllerinin yapısal ve morfolojik 

özellilklerine sıcaklığın etkisi incelenmiĢtir. Üretilen BN partiküllerin morfolojik 

özelliklerini incelemek için taramalı elektron mikroskop (SEM) ve geçirimli elektron 

mikroskop (TEM) kullanılmıĢtır. Partiküllerin yapısal karakterizasyonu ise XRD ile 

incelenmiĢtir. Bu çalıĢmada, basınç oluĢturularak düĢük sıcaklıklarda h-Bn üretiminin 

mümkün olabileceği görülmüĢtür. 

1.1. Bor 

Bor, kökeni Buraq/Baurach (Arapça) ve Burah (Farsça) kelimelerinden gelen bir 

elementtir. Ġlk defa 1808 yılında Gay-Lussac ve Jacques Thenard ile Sir Humphry Davy 

tarafından Bor Oksit’in Potasyum ile ısıtılmasıyla elde edilen bor, periyodik çizelgede B 

simgesi ile gösterilen, atom numarası 5, atom ağırlığı 10,81 olan ağırlıklı olarak 

metalimsi davranıĢ gösteren bir elementtir. Elektron konfigürasyonu ise 1s
2
 2s

2
 2p

1
 

olup, periyodik sistemin 3A grubunun ilk ve en hafif üyesidir (TMMOD 2003; ÖztaĢ 

2012). Periyodik cetveldeki yeri ġekil 2.1'de gösterilmiĢtir. 

Bor tabiatta serbest olarak bulunmaz. Yaygın olarak yer kabuğunda toprak, kayalar ve 

suda bulunan kristal ya da amorf yapıdaki bor miktarı ortalama 10 ppm 

mertebesindedir. Tabiatta, kütle numaraları 10 (%19,8) ve 11 (%80,2) olan iki kararlı 

izotopun bileĢimi Ģeklinde bulunmaktadır (TMMOD 2003). 
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Şekil 1.1. Bor elementinin periyodik cetveldeki yeri 

Türkiye’nin sahip olduğu madenler arasında, rezerv ve üretim kapasitesi, yüksek tenörü, 

rezerv büyüklüğü, iletme kolaylıkları ile gerek kalite ve çeĢitlilik, gerekse de üretim 

maliyetlerindeki rekabet üstünlükleri açısındandan dünyada söz sahibi olabileceği en 

önemli maden Ģüpesiz bor cevherleri olup dünya rezervinin %72’sine sahiptir. 

Dünyanın en büyük bor rezervlerine sahip olan ülkemizde bilinen borat yatakları 

özellikle Kırka/EskiĢehir, Bigadiç/Balıkesir, Kestelek/Bursa ve Emet/Kütahya’da 

bulunmaktadır. Türkiye’deki bor rezervini yoğunluklu olarak sırasıyla kolemanit 

cevheri, tinkal cevheri ve üleksit cevheri oluĢturmaktadır (Buluttekin 2008). 

1.1.1. Bor elementinin fiziksel özellikleri 

Rombohedral kristal yapısına sahip olan bor, molekül ağırlığı 10, 811 g/mol olup, 2075 

ile 2175°C arasında ergimektedir. Bor, karbon ve silisyum elementlerine benzerliği en 

fazla, oksijene karĢı aflnitesi çok yüksek, ametaller arasında elmastan sonra 

elektropozitifliği en yüksek olan elementir. Aynı zamanda oda sıcaklığında düĢük 

elektriksel iletkenlik özellik gösterirken yüksek sıcaklıklarda ise yüksek iletkenkenlik 

özellik göstermektedir (TMMOD 2003). Bor elementine ait fiziksel özellikler ayrıntılı 

bir Ģekilde Çizelge 1.1.’de verilmiĢtir. 
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Çizelge 1.1. Bor'un fiziksel özellikleri (ÖztaĢ 2012; Bilgiç ve Dayık 2013) 

Atomik Kütlesi 10,811 

Atomik Çapı 

 

1,17 Å 

 

Atomik Hacmi 

 

4,6 cm
3
/mol 

 

Kristal Yapısı 

 

Rhombohedral 

Ergime Noktası 

 

2573°K - 2300°C - 4172°F 

 

Kaynama Noktası 

 

4275°K - 4002°C - 7236°F 

 

Termal GenleĢme Katsayısı 0,0000083 cm/cm/°C(0°C) 

Molar Hacmi 

 

4,68 cm
3
/mol 

 

Fiziksel Durumu 

 

(20°C &1 atm): Katı 

Spesifik Isısı 

 

1,02 J/gK 

 

Buhar Basıncı 

 

0,348 Pa @ 2300°C 

Elektriksel Ġletkenlik 1,0E-12106/cm 

Termal Ġletkenlik 0,274W/cmK 

GörünüĢ Sarı-Kahverengi ametal kristal 

Elastik Modülü Bulk: 320Gpa 

 

Atomizasyon Entalpisi 

 

573,2 kj/mol @ 25°C 

 

Füzyon Entalpisi 

 

22,18 kj/mol 

 

BuharlaĢma Entalpisi 

 

480 kj/mol 

 

Knoop Sertliği 

 

2100-2580 HK 

Mohn Sertliği 11 

Vickers Sertliği 5000 HV 

BuharlaĢma Isısı 

 

489,7 kj/mol 
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1.1.2. Bor elementinin kimyasal özellikleri 

Bor kimyasal olarak ametaldir. Bor elementinin kimyasal özellikleri morfolojisine ve 

tane büyüklüğüne bağlı olarak değiĢiklik göstemektedir. Örneğin, mikron boyutundaki 

amorf bor kolaylıkla reaksiyona girebilirken kristal halindeki bor kolay reaksiyona 

girmemektedir (ÖztaĢ 2012). 

Bor mineralleri yapılarında Ca, Na ve Mg elementleri bulundurması durumuna göre 

sınıflandırılmaktadırlar. Örneğin; yapısında Na bulunduranlara tinkal (boraks), Ca 

bulunduranlara kolemanit Na-Ca birlikte bulunduranlara ise üleksit denmektedir. 

BaĢlıca en önemli bor mineralleri; tinkal, kolemanit, üleksit, Probertit, Kernit (Razorit), 

Hidroborasit ve Pandermittir (Bilgiç ve Dayık 2013). Bor elementine ait kimyasal 

özellikler ayrıntılı bir Ģekilde Çizelge 1.2’de verilmiĢtir. 

Çizelge 1.2. Bor'un kimyasal özellikleri (ÖztaĢ 2012) 

Elektrokimyasal EĢdeğer 0,1344 g/amp-hr 

Elektronegativite (Pauling) 2,04 

Füzyon Isısı 50,2 kj/mol 

Birinci Ġyonizasyon Potansiyeli 

Ġkinci Ġyonizasyon Potansiyeli 

Üçüncü Ġyonizasyon Potansiyeli 

8,298 

25,154 

37,93 

 

Valans Elektron Potansiyeli (-eV) 190 

Yapılan çalıĢmalar neticesinde farklı borlu bileĢiklerin çeĢitli özellikleri tespit 

edilmiĢtir. Bunlardan birisi de bor nitrürdür 

1.2. Bor Nitrür 

GeçmiĢ yıllarda, geliĢmiĢ nanoyapılı ve mimari malzemeler, hem akademik hemde 

endüstriyel alanlarda bilim adamlarının ve mühendislerin ilgisini çekmiĢtir. Nano yapılı 
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malzemelerin geleneksel malzemelerde bulunmayan yeni nesil iĢlevlere ve geliĢmiĢ 

özelliklere sahip olması onları heyecan verici malzemeler yapmaktadır (Bernard and 

Miele 2014) DüĢük boyutlu Bor nitrür (BN) Ģimdiye kadar araĢtırılan gelecek vadeden 

inorganik nano sistemler arasındadır (Pakdel et al. 2012). 

BN doğada bulunmayan eĢit sayıda Bor (B) ve azot (N) atomlarından oluĢan kimyasal 

bir bileĢiktir ve bu nedenle sentetik olarak üretilmektedir. BN karbonla (C) benzer 

yapıya sahip olup çeĢitli kristal formları bulunmaktadır (Pakdel et al. 2012). Düzlemin 

dıĢ tabakaları, alternatif anizotropik özellikler sağlayan B ve N atomları arasındaki zayıf 

etkileĢimlerle (Van der Waals kuvvetleri) bağlanmıĢ iken iç düzlem atomları kovalent 

bağlarla bağlıdır (Bernard and Miele 2014). ġekil 1.2’de bor nitrürün tabakalı yapısı 

gösterilmiĢtir. 

 

Şekil 1.2. Bor nitrürün tabakalı yapısı (Öz 2016) 

Büyük bant gap aralığına (5.5 eV) sahip olan BN, oksit olmayan seramikler arasında en 

düĢük yoğunluğa (d=2.26 g cm_3), özellikle hava ve vakum ortamında nispeten iyi 

termal kararlılığa sahiptir. Aynı zamanda yüksek ısıl iletkenlik, iyi termal Ģok direnç, 

yüksek elektriksel direnç, düĢük dielektrik sabit ve kayıp tanĢant, mikrodalga 



7 

 

 

geçirgenlik, non-toksik ve kolay iĢlenebilirlik gibi spesifik yapısal özelliklerede sahiptir. 

Ayrıca, erimiĢ metallere karĢı non reaktif özelliği ve aĢındırıcı olmayan yağlayıcı etkisi 

bulunmaktadır (Paine et al. 1990; Zhonga et al. 2013). 

1.3. Bor Nitrürün Kristal Yapısı 

Bor ve azot periyodik tabloda sırasıyla III-A ve V-A gruplarında yer alıp karbona 

komĢudurlar ve bu iki elementin oluĢturdukları bor nitrür bilesiği, karbon-karbon 

bağları ile izoelektroniktir. (Çelik 2010) Ġzoelektronik oluĢu, bor nitrürün polimorfik 

modifikasyonları (Kübik c, wurtzit w, hekzagonal h, rombohedral r, turbostatik t, amorf 

a) ve yüksek basınç altında faz dönüĢümleri (t, h, r→w, c) karboninkine benzerlik 

göstermektedir. Ancak, BN karbondan daha fazla teknolojik avantajlara sahiptir. Bu 

polimorfik modifikasyonlar malzemenin özelliklerini etkilemektedir. Örneğin, 

hegzagonal bor nitrür grafite benzeyen özellikleriyle, kübik yapıdaki bor nitrür ise 

elmastan sonra en sert malzeme olmanın yanı sıra, yüksek termal iletkenliğe, geniĢ bant 

aralığına ve düĢük hatta negatif bir elektron eğilimine sahip olması ile dikkat 

çekmektedir. Dahası yüksek sıcaklıkta (kadar 1100°C) demirli malzemelere ve oksijene 

karĢı kimyasal inertliği, metal iĢleme süreçleri için c-BN değerli kılmaktadır. Bor nitrür 

polimorflardan bu yana, karbondan farklı olarak, doğal olarak bulunmadığı için sentezi 

özellikle önemlidir (Batsanov 2011). 

Bazı önemli özellikler kristalliğe bağlı olduğundan X-ray toz desenleri ile tespit edilen, 

yansıma düzlemlerini ve bragg kırınım açılarını tanımak ve değerlendirmek önemlidir. 

Bor nitrür malzemesi için ġekil 1.3’de XRD grafikleri verilmiĢtir. Verilen bu iki 

grafiktede 2θ açısından sonra pik Ģiddetlerinde önemli bir azalma olduğunu 

görmekteyiz. Üsteki XRD grafiğindeki pikler soldan sağa doğru (002), (l00), (101), 

(102), (004), ve (103) yansıma veren düzlem takımlarına karĢılık gelmektedir (Paine et 

al. 1990). 
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Şekil 1.3. Bor nitrür malzemesine ait XRD paternleri (Paine et al. 1990) 

Bor nitrür genellikle üç kristal yapıda bulunmaktadır; kübik bor nitrür, vürtzit bor nitrür 

ve hegzagonal bor nitrür. 

1.3.1. Kübik bor nitrür (c-BN) 

Kübik fazlı bor nitrür, ince film uygulamaları için önemli bir teknolojik potansiyele 

sahiptir. YaklaĢık 5000 kgmm
-2

 Vickers sertliğine sahip olan CBN elmastan sonra en 

sert malzeme olarak bilinmektedir. Dolayısıyla sert, koruyucu kaplamalar için doğal bir 

adaydır. Sentetik elmas ve c-BN kübik bor nitrüre ait kristal yapı ġekil 1.4’te 

verilmiĢtir. Aynı zamanda farklı tane boyutlarında c-BN’in morfolojisi ġekil 1.5’te 

gösterilmiĢtir. Kübik bor nitrürün genel özellikleri aĢağıda verilmiĢtir. 

 GeniĢ band aralığına (E=6 eV) ve iyi ısıl iletkenliğe sahiptir. 
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 Eksik π-bağları nedeni ile elektriksel olarak yalıtkandır. 

 Sp
3
 hibritleĢmesi söz konusudur. 

 Demirli malzemelerle reaksiyona girmez. 

 DüĢük sıcaklıklarda ince film Ģeklinde hazırlanabilir. 

 Yüksek oksitlenmeye karĢı yüksek dirence sahiptir. 

 Alet uygulamaları için ilgi çekicidir. 

 Spektrumun kızılötesi ve görünür bölgelerinde saydamdır. (optik elemanlar için 

koruyucu kaplama olarak kullanılmaktadır.) 

 Elmas filmlerin aksine, CBN hem p-tipi hemde n-tipi olarak katkılanabilmektedir. 

 Aynı zamanda bir oksit tabakası ile pasifize edilebilmektedir. 

 Kübik BN elmas filmler için öngörülen aynı yüksek sıcaklık ve yüksek güç 

elektroniği uygulamaları için potansiyele sahiptir (Mirkarimi et al.1997). 

 

Şekil 1.4. a) sentetik elmas b) c-BN kubik bor nitrür yapısı 
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Şekil 1.5. Farklı tane boyutlarında c-BN’in morfolojisi (Çelik 2010) 

1.3.2. Vürtzit bor nitrür (w-BN) 

Vürtzit form (W-BN) hem sp
2
 hemde sp

3
 hibrid bağlara sahip hegzagonal bir yapıdır. 

Bu form h-BN, c-BN'ye dönüĢürken ara "bozuk" bir yapı olarak düĢünülmektedir. 

Hegzagonal elmas olarakta bilinmektedir (Yoon et al. 1995). 

Vürtzit bor nitrür normal kosullarda kararlı değildir ve teorik yoğunlugu 3,48 g/cm
3
 

olup yüksek yoğunluğa sahiptir. Oda sıcaklığında 13 GPa basınç altında veya dinamik 

Ģok yöntemleri ile elde edilen bor nitrürün bir Ģeklidir (Çelik 2010). ġekil 1.6’da kristal 

yapısı görülmektedir. 

 

Şekil 1.6. Vürtzit bor nitrürün kristal yapısı 
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1.3.3. Hegzagonal bor nitrür (h-BN) 

Hegzagonal bor nitrür, grafite çok benzeyen ~0.33 nm bir ara tabaka aralığına sahip, 

van der Waals kuvvetleri tarafından birarada tutulan (BN)3 halkalı ağları içeren 

katmanlı yapılardır (Matovic et al. 2011). 

Kristal yapısını belirtilerek hegzagonal bor nitrür (h-BN) grafitik bor nitrür olarak 

isimlendirilmektedir. Fiziksel olarak grafit siyah renge sahip iken h-BN beyaz renktedir 

ve bu nedenle beyaz grafit olarak da adlandırılabilmektedir (Öz 2016). 

Grafit yüksek metalik iletkenliğe sahip iken, bor nitrür serbest elektronları lokalize eden 

bor ve azotun kovalent ara katman bağları nedeniyle yalıtkan bir malzemedir (Matovic 

et al. 2011). ġekil 1.7’de bor nitrür ve grafite ait tabakalı yapılar verilmiĢtir (Öz 2016). 

Çizelge 1.3’te bor nitrür ve grafite ait kristolografik bilgiler verilmiĢtir. 

  

Şekil 1.7. Bor nitrür ve grafite ait tabakalı yapılar (Öz 2016) 
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Çizelge 1.3. Bor nitrür ve grafite ait kristolografik bilgiler (Pakdela et al. 2012) 

Malzeme Kristal yapı En yakın komşu atom 

mesafesi 

Latis  

parametreleri 

Ara tabaka 

boşluğu 

h-BN Hegzagonal 0.144 nm a:0.250 nm 

c:0.666 nm 

0.333 nm 

Grafit Hegzagonal 0.142 nm a:0.246 nm 

c:0.670 nm 

0.335 nm 

Hegzagonal bor nitrür (h-BN) düĢük yoğunluk, yüksek erime noktası, yüksek 

sıcaklıklarda kararlılık, yüksek ısıl iletkenlik, düĢük dielektrik sabiti ve kimyasal 

inertlik gibi birçok mükemmel fiziksel ve kimyasal özelliğe sahiptir. Bütün bu özellikler 

kayganlaĢtırıcılar, elektrik izolasyonu, refrakterler, katalizörler ve lazer cihazları gibi 

birçok uygulama alanı için h-BN'yi ilginç bir malzeme yapmaktadır (Matovic et al. 

2011). 

1.4. Hegzogonal Bor Nitrür Üretimi 

Hegzagonal bor nitrür nabit halde doğada bulunmaz. Ġlk olarak Balmamin tarafından 

1842 yılında ergimis borik asit ve potasyum siyanürün reaksiyona sokulması ile 

üretilmiĢtir ancak 1950’lere kadar ticari üretimi mümkün olmamıĢtır. Yani ilk 

üretiminden sonra sentezi için pek çok yöntem bildirilmiĢtir ancak ticari olarak 

üretilmesi 100 yıl üzerinde bir zaman almıĢtır. Kimya, metalurji, yüksek sıcaklık 

teknolojisi, elektronik ve termal yönetim uygulamaları gibi çeĢitli alanlarda kullanımı 

mevcuttur (Bernard and Miele 2014). 

Hegzagonal BN sentezi için geleneksel olarak birçok yöntem belirtilmiĢtir. Bunalar ; 

yüksek sıcaklık rotası içeren metotlar (Chunga et al. 2015) (örneğin, bor oksit ve 

amonyak reaksiyonu (Yoon et al. 1995), doğrudan N2 ile borun nitrürlenmesi (Paine 

and Narula 1990), karbotermal indirgenme ve bor oksit nitrürlenmesi (Deepak et al. 

2002)), kimyasal buhar depozisyon metotları (örneğin, bor triklorür ve amonyağın 

reaksiyonu (Huang et al. 1999)), yoğunlaĢtırılmıĢ faz piroliz teknikleri (örneğin, 

borazen ya bisborazinilamin termal dekompozisyonu (Rye et al. 1990)), katı hal 
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metatezi (Lian et al. 2012), polimer piroliz metotu (Ma et al. 2002) ve yanma sentezi 

gibi yöntemlerdir (Chunga et al. 2015). Bu toz üretim yöntemlerinden bazıları aĢağıda 

kısaca açıklanmıĢtır. 

Direk redüksiyon ve azotlama yöntemi: Bor, bor oksit, boraks, Üleksit gibi 

malzemelerin doğrudan azotla reaksiyonu ya da direkt redüksiyonu sonucu BN elde 

edilebilmektedir. Bor metalinin maliyetinin fazla olması ve yüksek sıcaklıklarda bile 

homojen nitrürlemenin sağlanamaması ise borun baĢlangıç hammadesi olarak 

kullanımını sınırlandırmıĢtır. Bu yöntemle BN üretilebileceği EĢitlik 1.1-1.2’de 

belirtilmiĢtir (Töre 2016). 

2B + N2 2BN  (1.1) 

Na2B4O7 + 7C + 2N2 4BN + 7CO + 2Na  (1.2) 

Karbotermal redüksiyon yöntemi: Karbotermik redüksiyon yöntemi karbür, borit ve 

nitrit gibi çeĢitli bileĢiklerin sentezinde kullanılmaktadır. Bu üretim sürecinde 

nitrürleme bir azot atmosferi altında yapılarak arzu edilen nitrit üretilebilmektedir. Bor 

oksitin, üleksit (CaB4O7) gibi malzemelerin aktive edilmiĢ karbon ile indigenmesi 

sonucunda BN elde edilmektedir. Bu yöntemin, h-BN üretiminde en yaygın endüstriyel 

üretim yöntemi olduğu belirtilmektedir. BN üretimine ait Esitlik 1.3-1.4’de verilmiĢtir 

(Çamurlu 2006). 

B2O3 + 3C + N2 2BN + 3CO  (1.3) 

CaB4O7 + C + N2 BN + CaCN2 + CO  (1.4) 

Plazma üretim yöntemi: Bu yöntemde bor nitrür tozları, iki aĢamada üretilmektedir; 

ilk aĢamada borik asit tozu azot plazması içine püskürtülerek buharlaĢtırılması ve 

ayrıĢtırılması sağlanmaktadır. Ardından azot plazması kısmen soğuyarak uygun B-O-H-
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N sistemini vermektedir. Ġkinci aĢamada ise B-O-H-N sistemine, soğutucu ve 

indirgeyici özelliğinden dolayı, uygun miktarda metan püskürtülmektedir. Böylece 

uygun B-O-C-H-N sistemi ve sıcaklık aralğında bor nitrür tozları üretimi 

gerçekleĢtirilmektedir (Ertuğrul ve Addemir). 

Bor bilesiklerinin (B2O3, BCl3 gibi) amonyakla, B2O3’in moleküler azot ve hidrojenle, 

azot içeren bileĢiklerin (dicyadiamid, üre, borazilamin ve melamin gibi) bor oksit veya 

oksijen içeren borlu bileĢiklerle reaksiyona girmesi sonucu BN elde edilebilmektedir. 

Aynı zamanda alkali elementler ve amonyumlu bileĢikler kullanılarakta BN üretimi 

gerçekleĢtirilebilmektedir (Töre 2006). 

Bu yöntemlerin her birinin avantajı ve dezavantajı bulunmaktadır. Çoğu, yüksek 

sıcaklıkta ısıtma ya da yüksek N2 basıncı altında gerçekleĢtirilmektedir. Aynı zamanda, 

bu yöntemlerin bir kısmı oksijen veya neme duyarlı reaktiflerin kullanılmasını 

içermektedir. Bazı yöntemler ise düĢük üretim verimi sağlamaktadır. Bu sorunlar ya seri 

üretimde güçlük oluĢturmakta ya da yüksek üretim maliyetine neden olmaktadır. 

Böylelikle yöntemlerin pratik uygulamalarına engel olmaktadır (Chunga et al. 2015). 

Bu yüzden son zamanlarda basit kimyasal prosedür, morfolojik kontrol edilebilirlik ve 

düĢük sıcaaklıklarda BN’nin üretimi yönünde önemli çalıĢmalar yapılmaktadır (Shi et 

al. 2004). 

Bu tez kapsamında kullanılan otoklav rotalı sentez tekniği ise CVD ve benzeri 

tekniklerden farklı olarak, kapalı bir bölme içinde gerçekleĢtirilmektedir. Yüksek 

sıcaklıkta ısıtmaya gerek yokken, azot ya da argon gazı gibi inert gazlar 

kullanılmaktadır. BN nano malzemelerin bir serisinın baĢarılı sentez örneklerinin yanı 

sıra özel kimyasal ortam, homojen Ģekilli BN nanokristallerin sentezini de mümkün 

kılmaktadır (Wang et al. 2012). 

1.5. Kullanım Alanları 

 Yüksek termal kararlılıklarından dolayı vakum teknolojilerinde 
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 X-ray litografi maskelerinde 

 Mikro elektronik aygıtlarda 

 UV laserlerde 

 Yüksek aĢınma dirençli yağlayıcı olarak (Jalilian and Safari 2016) 

 BN özelliklerinin eĢsiz birleĢiminden dolayı çelik ve demir dıĢı metal 

endüstrisindeki uygulamalarda 

 BN-kaplamalar, mükemmel salınım ve yağlama özelliklerinden dolayı alüminyum 

döküm sektöründe 

 Otomotiv endüstrisi için oksijen sensörlerinde bir sızdırmazlık elemanı olarak 

 televizyon tüplerinin üretimi için hoparlör plakaları ve cam endüstrisi bileĢenleri 

olarak 

 Kompozit malzemelerde takviye elemanı olarak (Eichler and Lesniak 2008) 

 Metal matrisli kompozitlerde, düĢük yoğunluklu sermetlerde, alüminyum matristi 

kompozitlerde 

 Bor nitrür kaplama, korozyonu ve kimyasal olarak malzemenin reaksiyona 

girmesini önlediği için yüzey kaplamasında 

 Yüksek ısıl Ģok direncinin ve yüksek tokluğun istendiği uygulamalarda (potalar ve 

refrakter astar uygulamaları dahil). 

 Dielektrik malzeme olarak elektronik ve elektroteknik endüstrisinde 

 Kozmetik endüstrisinde 

 Mekanik Ģoklara karĢı yüksek dayanımı sebebiyle dökümle ve dövmeyle üretilen 

parçaların iĢlenmesinde 

 Katı füze yakıtlarında 

 Nükleer reaktörlerde kontrol çubuklarında, radyasyondan koruyucu duvarlardada 

 Nozül pota, termokupul kılıfı ve cam kalıplarla ilgili uygulamalarda refrakter 

malzeme olarak 

 Refrakter endüstrisinde antioksidan olarak 

 Yüksek sıcaklıklarda kesici alet ve aĢındırıcı olarak kullanılmaktadır (Aksu 2012). 
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2. KAYNAK ÖZETLERİ 

Grafite benzer bir Ģekilde HBN üstün termal, mekanik ve tribolojik özelliklere sahiptir. 

Kompozitlerin performanslarını geliĢtirmek için takviye elemanı olarak 

kullanılmaktadırlar. Ancak termal stabilitesi ve kimyasal olarak inert olmayıĢı diğer 

malzemelerle birleĢmesini zorlaĢtırmaktadır. Bu nedenle yüzey aktifliğini ve 

ıslatabilirliğini artırma üzerine yapılan çalıĢmalar bilim insanları tarafından büyük ilgi 

görmektedir. HBN’nin aksine grafen belirli bir aktiviteye sahiptir ancak henüz 

yüzeyinde geniĢletilmiĢ oksijen ihtiva eden fonksiyonel gruplardan dolayı yüksek 

reaktiflik gösteren grafen oksit (GO) kadar geniĢ bir üretim uygulaması 

bulunmamaktadır. Son zamanlarda birçok çalıĢma da HBN'nin 

fonksiyonelleĢtirilmesine yer verilmiĢtir (Jin et al 2016). HBN’nin 

fonksiyonelleĢtirilmesinde hidrazin içinde hBN'nin sonikasyonun, pirana çözeltisinin ya 

da eriyik hidroksitin kullanılmasının etkili bir yöntem olduğu doğrulanmıĢtır (Sainsbury 

et al. 2012; Lee et al. 2015). Belirtilen bu iĢlemlerde çeĢitli organik çözücüler ile 

fonksiyonalize edilmiĢ HBN iyi bir affinite göstermektedir ancak bu sıvı faz yöntemi 

genellikle karmaĢık bir çalıĢma süreci gerektirir ve kullanılan kimyasal reaktifler 

çevreye zararlıdır. Bu nedenle HBN’nin fonksiyonalize edilmesi için basit ve çevre 

dostu bir yolun keĢfedilmesine ihtiyaç vardır. Jin et al. (2016) tarafından yapılan 

çalıĢmada basit ve etkili bir yöntem olan düĢük sıcaklıklarda oksidasyon rotası ile HBN 

tozlarının fonksiyonel hale getirilmesi amaçlanmıĢtır. Oksijen bakımından zengin amorf 

kaplama ile fonksiyonalize edilmiĢ HBN’nin etanol ile mükemmel bir afinite gösterdiği 

tespit edilmiĢtir. Ve bu çalıĢmada kullanılan yöntem polimerler ya da cam ergiyikler ile 

ıslatılabilirliğin arttırılmasında ve hBN malzemelerinin reaktivitesini iyileĢtirilmesinde 

etkili olacağı belirtilmiĢtir. 

Buchheit et al. (2008) tarafından yapılan araĢtırmada, iki farklı tanecik boyutuna sahip 

BN kullanılarak üretilen AlN:BN:SiC kompozitlerinin mekanik ve termal özellikleri 

incelenmiĢtir. AIN-SiC katı çözelti oluĢumu ve mikron altı matris tane büyüklük 

etkisinden dolayı geleneksel SiC seramiklerine kıyasla AlN:BN içeriği ile malzemenin 

mekanik ve termal özelliklerinin olumsuz yönde etkilendiği belirlenmiĢtir. 
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Sainsbury et al. (2012) tarafından dağılmıĢ hegzagonal bor nitrür nano levhalı (BNNS) 

yapıların kovalent kimyasal fonksiyonelleĢtirilmesinin h-BN kafesinde, bor atomlarının 

çözelti fazlı oksijen radikallerinin fonksiyonelleĢtirilmesi ile gerçekleĢtirilebileceği 

rapor edilmiĢtir. Yapılan çalıĢmada OH-BNNS’ler, mekanik özellikleri analiz etmek ve 

polimer nanokompozitleri hazırlamak için kullanılmıĢtır. BNNS yüzeyine aĢılanmıĢ 

fonksiyonel grupların etkisi ise nano-dolgu ve polimer matrisler arasındaki ara 

yüzeylerde hem kovalent olmayan hemde kovalent bağlanmanın mekanik özellikler 

üzerindeki etkisinin gösterilmesi ile incelenmiĢtir. Kompositlerin mekanik 

özelliklerinde geliĢme tespit edilmiĢ ve kompositlerin düĢük kütle oranına sahip olduğu 

gözlemlenmiĢtir. Bu durum dağılımın homojen olmasına ve matris takviye arasındaki 

uyuma atfedilmiĢtir. 

Farmasötik teknolojide de son yıllarda karbon nanotüplerin yapısal analogları olarak 

bilinen bor nitrür nanotüpleri biyosensör, görüntüleme, hücrelerarası transfer ve kanser 

hücresi hedeflendirilmesinde kullanılmaya baĢlanmıĢtır. Çünkü karbon nanotüplerinin 

sitotoksik etkilerinden dolayı biyolojik ve terapotik alanda kullanımları 

sınırlandırılmıĢtır. Nanotüp hazırlamak için alternatif olabilecek maddeler içerisinde bor 

nitrür biyomedikal alanda kullanılacak güvenilir sistemler olarak belirlenmiĢtir (Ciofani 

et al. 2009). 

Chen et al. (2009) tarafından karbon nanotüpler (CNT) ile benzer yapısal dizilime sahip 

bor nitrür nanotüplerinin (BNNT) benzer fiziksel özellikler gösterdikleri ve sitotoksik 

etkisinin olmadığı rapor edilmiĢtir. 

Ciofani et al. (2008) tarafından yapılan çalıĢmada ilk kez biyolojik uygulamalar için 

uygun BNNT stabil dispersiyonlarının elde edilmesi için polietilenimin (PEI) sulu 

çözeltilerini kullanan bir yöntem bulmuĢlardır. Ġnsan nöroblastoma hücre hattı (SH-

SY5Y) hücre kültürü ortamında yapılan in vitro test sonuçlarında PEI-BNNT’lerin 

belirli konsantrasyona kadar sitotoksik etki oluĢturmadıkları tespit edilmiĢtir. 
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1950’den sonra ticari üretimi gerçekleĢtirilen BN’nin çok sayıda araĢtırmacı tarafından 

toz üretim yöntemleri çalıĢılmıĢtır. 

Gao and Li (2003) nanoyapılı hegzagonal bor nitrür tozlarının kimyasal üretim yöntemi 

ile üretilmesi üzerine çalıĢma yapmıĢlardır. Bu çalıĢmada öncelikle analitik saflıkta 

kalsiyum fosfat Ca3(PO4)2 ile etanol 8 saat boyunca öğütülmüĢ ardından bu karıĢıma 

amonyum biborat hidratı (NH4HB4O7.3H2O) ilave edilerek amonyak atmosferinde 

1000 mL/dak akıĢ hızında 900°C sıcaklıkta 8 saat boyunca ısıl isleme tabi tutulmuĢtur. 

Böylelikle BN tozu elde edilmiĢtir. Son olarakta BN ürünü asitle yıkanmıĢ ve farklı 

sıcaklıklarda azot atmosferi altında ısıl iĢlem yapılarak h-BN tozu üretmini 

gerçekleĢtirmiĢlerdir. 

Shi et al. (2004) tarafından yapılan araĢtırmada amorf bor tozunu, NaN3 ile otoklavda 

6,2 MPa basınçta ve 550°C'de 8 saat süre ile bekletilip oda sıcaklığında soğutulması ile 

gerçekleĢen reaksiyon sonucu BN partiküllerinin üretimin mümkün olduğu 

gösterilmiĢtir. 400°C sıcaklıkların altında ise BN elde edilemediğini bildirmiĢlerdir. 

Chen et al. (2004) oda sıcaklığında argon gazı atmosferi altında belli oranlarda NaNH2 

ve BBr3 tepkimeye sokularak ham BN üretilebileceğini belirtmiĢlerdir. 

Choi et al. (1993) farklı BN tozlarını kullanarak 4-5 GPa basınçta 1350-1450°C sıcaklık 

altında c-BN sentezinde h-BN kristallenmesi ve B2O3 etkilerini tanımlamaya 

çalısmıĢlardır. Katkısız ürüne göre bor oksit katkılı ürünün daha iyi kristallendiğini yani 

c-BN oluĢumunda B2O3’ün etkili olduğunu göstermiĢlerdir. 

Shi et al. (2004) tarafından yapılan çalıĢmada NH4Cl, MgB2 ve NaN3 karıĢımı 

otoklavda 550°C sıcaklıkta 8 saat bekletilip oda sıcaklıgına soğutulması ile BN üretimi 

gerçekleĢtirilmiĢtir. ÇalıĢmda elde edilen BN toz malzeme üretimi için kimyasal 

aĢamaların denklemler halinde kısa özeti aĢağıda verilmiĢtir. 

2NH4Cl + MgB2        2BN + MgCl2 + 4H2 
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5NH4Cl + 2MgB2 + NaN3  4BN + 2MgCl2 +s 10H2 + NaCl + 2N 

Xu et al. (2003) NH4BF4 ve KBH4’ü çinko tozlarının co-pirolizi iĢlemi ile 600C 

sıcaklıkta içi bos küresel BN tozları elde etmiĢlerdir. ÇalıĢmda elde edilen BN toz 

malzeme üretimi için kimyasal aĢamaların denklem halinde kısa özeti aĢağıda 

verilmiĢtir. 

2NH4BF4 +2KBH4 +3Zn 2BN + 3 ZnF2 + 2KF + 5H2+ B2H6 

Warner and Fray (2000), alkali element içeren boritlerden BN üretimini 

gerçekleĢtirmiĢlerdir. FeB ile amonyak reaksiyona sokularak amorf BN tozu elde 

etmiĢlerdir. BN’le beraber FeN yan ürünleride oluĢabilmektedir. Fe ve FeN fazları asit 

çözeltileri ile yıkanarak h-BN elde edilmiĢtir. Elde edilen h-BN içinde çok az miktarda 

safsızlık olduğu belirtilmiĢtir. 

Hagio et al. (1989) yaptığı çalıĢmada mekanik kimyasal iĢlemlerle aktive edilmiĢ tozları 

kullanarak 2000°C sıcaklıkta basınçsız sinterleme iĢlemi yaparak h-BN üretimini 

gerçekleĢtirmiĢlerdir. Çok düĢük (1,64 g/cm
3)

 yoğunluklu ve mükemmel fiziksel ve 

mekanik özelliklere sahip BN ürün elde etmislerdir. 

Hagio and Yoshida (1994) yaptıkları araĢtırmada, kalıntı bor oksit içerikli h-BN 

numunesini argon gazı atmosferi altında, 1000-2000°C arasında değiĢen farklı 

sıcaklıklarda, 200 MPa basınç altında sinterleyerek malzemelerin kristalizasyon 

davranıĢlarını incelemiĢlerdir. Sıcaklığın fonksiyonu olarak yoğunluk ve latis 

sabitlerinde azalma olurken, safsızlık, eğme mukavemeti ve kristal boyutunda artma 

olduğu belirtilmiĢtir. 

Hubacek and Ueki (1997) h-BN tozları ile aktive edilmiĢ bakır tozlarını 10 MPa basınç 

altında 1950°C sıcaklıkta sinterleme yaparak yönlenme ve tane boyutu değiĢikliklerini 

araĢtırmıslardır. Ve bakırın kristallenme üzerine pozitif bir etki yaptığını bildirmiĢlerdir. 
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3. MATERYAL ve YÖNTEM 

3.1. Yapısal Olarak Bor Nitrür Çeşitleri ve Üretim Yöntemleri 

Bor nitrür çok iyi kimyasal, elektriksel ve termal özelliklere sahip olan beyaz renkli bir 

bileĢiktir. Bor nitrürün kristal yapısı karbonunkine benzer. Bu nedenle bor nitrür beyaz 

karbon ya da beyaz grafit olarak diye de adlandırılır. Bor nitrür genellikle borik asit ya 

da bor oksitin karbon ve azot gazı veya organik karbon ve azot taĢıyıcılarla reaksiyonu 

sonucu üretilir. 

Bor nitrür, düĢük reaktifliği ve birçok uygulaması olan inorganik bir malzemedir. En 

sert insan yapısı malzemelerden bir tanesidir. Isıl, elektriksel, mekanik ve fiziksel 

özellikler gibi çok geniĢ bir malzeme nitelikleri dizisine sahip olması nedeniyle, birçok 

uygulaması vardır. Farklı uygulamalar ile kullanılmasını sağlayacak Ģekilde bu 

niteliklerin çok çeĢitli kombinasyonlarını içerir. Malzeme mühendisleri, çok çeĢitli 

elektronik ve elektrik uygulamalarında yer alan, mükemmel bir ısıl Ģok özelliğine ilave 

olarak elektriksel yalıtkanlığın, yüksek ısıl iletkenliğin alıĢılmadık beraberliğini bor 

nitrürde bulmuĢlardır. 

Bor nitrürün ilk sentezinin ardından bu konudaki çalıĢmalar uzun bir süre laboratuar 

merakı olarak devam ettirilmiĢtir. GeliĢmiĢ ülkelerde 1970’li yıllarda baĢlatılan ileri 

seramikler konusunda yapılan çalıĢmalar sırasında ise basınçsız olarak sinterlenememesi 

sebebiyle diğer kovalent bağlı bileĢikler gibi bir kenara terkedilmiĢtir. Daha sonraları 

çok yüksek sıcaklıklara ve basınçlara çıkabilen preslerin geliĢtirilmesiyle suni elmas 

üretilebilmiĢ ve bor nitrür tekrar ilgi odağı haline gelmiĢtir. Bor nitrür, kompozit 

malzemelerde katkı malzemesi olarak da kullanılmaktadır. Ancak kovalent bağlı olması 

sebebiyle sinterlenmesi için bazı katkı maddeleri gerektirmektedir. Borik asitin yapısı 

itibariyle üç formu vardır bunlar; kübik bor nitrür (cBN), hegzagonal bor nitrür (hBN) 

ve würtzit bor nitrürdür (wBN). 
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Kübik Bor Nitrür (cBN), elmastan sonra en sert ikinci malzemedir ve demirli metallerle 

reaksiyona girmez. cBN hava ortamında ve yüksek sıcaklıkta elmastan daha kararlıdır. 

Bu gibi avantajları cBN’yi, malzemelerin kesiminde, süper sert koruyucu kaplamalarda, 

malzemeleri öğütmede rakipsiz kılmaktadır. Ek olarak cBN, geniĢ spektral aralığın 

üstünde (bant aralığı 6,4 eV) optik geçirgenlik sergileme, yüksek elektrik direncine ve 

yüksek termal iletkenliğe sahip olmak gibi mükemmel fiziksel ve kimyasal özelliklere 

sahiptir. cBN, p-tipi ve n-tipi yarıiletkenlere katkılanabilmekte ve yüksek sıcaklıkta 

çalıĢan Uv-LED’lerin üretiminde kullanılmaktadır. Ayrıca cBN mikrodalga aletlerin 

üretiminde, yüksek sıcaklık ve yüksek güç yarıiletkenlerinde kullanılır. 

GaN gibi BN(bulk formundaki kristallerinde ideal bir malzemedir. Kısa dalgaboylu 

LED ve lazer diyotların (LD) epitaksiyel büyütmelerinde altlık malzeme olarak 

kullanılabilir. GaN ve BN bulk kristalleri mevcut olmadığından GaN tabanlı LED ve 

LD’ler safir altlıklara büyütülmektedir. GaN ve safir arasındaki latis uyumsuzluğu 

(%17) GaN tabanlı bu aygıtların çalıĢma performansını olumsuz etkilemektedir. Eğer 

safir Nitrit bulk kristalleriyle yer değiĢtirirse bu problemin üstesinden gelinecek ve bu 

aygıtların performanslarında büyük ilerlemeler sağlanabilecektir. 

cBN malzemelerinin hazırlanmasında 2 metot söz konusudur. Birincisi; Yüksek sıcaklık 

ve yüksek basınçta sentezleme metodu. Ġkincisi; kimyasal buharlaĢma metodudur. 

Birinci yöntemin bazı dezavantajları söz konusudur. Örneğin; Yüksek giriĢ düĢük çıkıĢ, 

sıcaklık ve basıncın kontrol zorluğu, bulk BN kristallerinin büyümesinin mümkün 

olmaması söz konusudur. Son zamanlarda cBN’nin düĢük sıcaklık ve basınçta 

sentezlenebileceği rapor edilmiĢtir. Fakat, sıcaklık ve basınç hala sırasıyla 2100-2500 K 

ve 2-2,5 Gpa civarındadır. Ġkinci yönteminde bazı dezavantajları (düĢük çıkıĢ-giriĢ 

oranı) vardır ve bulk cBN büyütülmesinde uygulanamaz. 

Hidrotemal yöntem ise çok avantajlara sahiptir. Birincisi; reaksiyonun iĢlem 

ekipmanlarına Ģiddetli zor uygulamadan, düĢük sıcaklık ve basınç ortamında 

ilerlemesidir ki buda çıkıĢ giriĢ oranını büyük oranda iyileĢtirir. Ġkincisi; bu yöntem 
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kuvartz gibi çoğu bulk kristalin büyümesinde yaygın olarak kullanılmaktadır. O halde 

bu yöntemin cBN bulk kristalleri büyütmek için uygun yöntem olduğu söylenebilir. 

Hegzagonal bor nitrür, ısıl iletkenlik, elektriksel yalıtkanlık, kimyasal kararlılık ve 

yağlayıcılık gibi özelliklere sahiptir. Bor nitrür seramik tozlarının üretiminde 

endüstriyel çapta uygulanan üç temel üretim yöntemi bulunmaktadır. 

Bor nitrür seramik tozlarının endüstriyel üretiminde, borik asit (H3BO3) veya boraks 

(Na2B4O7) gibi boratlar, amonyak veya üre ((NH2)2CO) gibi azot içeren bileĢikler ile 

birlikte ısıtıldığında B-N bağı oluĢturur. Boraks ve üre’den hegzagonal bor nitrür tozu 

üretimine ait reaksiyon; 

Na2B4O7 + (NH2)2CO = BN + NaOH + CO2 

Ģeklindedir. Hegzagonal bor nitrür tozlarının iki temel endüstriyel üretim yöntemi 

mevcuttur. Üretim prosesleri benzer olup sırasıyla karıĢtırma, nitrürleme, öğütme, 

yıkama, kurutma, kristalizasyon ve tekrar öğütme iĢlemleri sonucu hegzagonal bor 

nitrür tozu elde edilir. Ġlk yöntemde hammaddeler, borik asit (H3BO3), amonyak (NH3) 

ve kalsiyum fosfattır (Ca3(PO4)2). Borik asit ergitildiğinde amonyakla reaksiyonda 

yüzey alanı küçük olduğundan reaksiyonu hızlandırıcı inert dolgu malzemesi olarak 

Ca3(PO4)2 ilave edilir. Bu yöntemle yüksek saflıkta toz elde etmek için dolgu 

malzemesinden gelen Ca ve P kontaminantlarının yıkanması gereklidir ve bu iĢlem, 

prosesi karmaĢık hale getirir. Elde edilebilecek saflık derecesi de sınırlıdır. Ġkinci 

yöntemde ise hammaddeler boraks (anhidrit) (Na2B4O7), amonyak ve üre’dir. Bu 

yöntemde de proses ve kalite problemleri benzer olup borakstan gelen Na için yıkama 

yapılması gereklidir. 

Yukarıda bahsedilen geleneksel yöntemler dıĢında üçüncü bir yöntem de, borik asit 

(H3BO3), bor oksit, azot gazı ve üre gibi azotlu organik bileĢikleri hammadde olarak 

kullanarak h-BN tozu üretimidir. Bu proses karıĢtırma, nitrürleme, kristalizasyon, 

öğütme iĢlemleriyle toz üretimini içermektedir. En çok kullanılan yöntem, borik asidin 
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amonyak gazı ile inert bir dolgu malzemesi ile birlikte 900°C’de nitrürlenmesidir. 

Tepkime sonrası saflaĢtırma ve ısıl iĢlem uygulanmaktadır. 

3.2. Bor Nitrürün Eldesi 

Bor nitrür eldesi için deneysel çalıĢmamızda kullanacağımız kimyasallarımız H3BO3 

(borik asit), NaN3 (sodyum azid) ve N2H4.H2O (hidrazin hidrat) tır. BaĢlangıçta 2,5 g 

H3BO3 ve 8 g NaN3, 300 ml deiyonize suda çözülüp, bir beher içerisinde magnetik 

karıĢtırıcı ile 30 dakika karıĢtırma iĢlemine tabi tutulmuĢtur. Daha sonra 2,3 ml 

N2H4.H2O ilave edilip 30 dakika daha karıĢtırılan çözelti, inert (azot) bir gaz ortamında 

otoklava yerleĢtirilmiĢ, sıkı bir Ģekilde kapatılan otoklav kül fırınında 300°C sıcaklıkta 

16 saat süre ile bekletilmiĢtir. ĠĢlem bitiminde otoklav içerisinden çıkan malzeme bol su 

ile yıkanmıĢ, sonrasında ürün deiyonize suyla 100 derece sıcaklıkta 2-3 saat vakumda 

kurutulmuĢtur. 

3.3. Bor Nitrür Tozlarının Yapısal ve Morfolojik Analizleri 

3.3.1. X-ışını kırınımı (XRD) analizleri 

X-ıĢını kırınım desenlerinden faydalanılarak bir malzemenin kristal yapısı hakkında 

bilgi edinmek ve örgü parametrelerini tayin etmek mümkündür. 

Üretilen BN tozları X-ıĢını kırınım desenleri PANalytical Empyrean X-Ray 

Difraktometresi kullanılarak (ġekil 3.1) analiz edilmiĢtir. Ölçümler esnasında 

difraktometredeki bakır hedefe, 30 kV’luk gerilim 10 mA’lık akım uygulanarak elde 

edilen (λ=1.5418 Å) dalga boylu Cu-Kα ıĢınları gönderilmiĢtir. 10≤2θ≤80 aralığı için 

0.010 örnekleme aralığı kullanılmıĢtır. 
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Şekil 3.1. BN tozlarının kırınım desenlerinin elde edildiği PANalytical Empyrean X-

Ray Difraktometresi (Atatürk Üniversitesi DAYTAM) 

3.3.2. Taramalı elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dağilimli x-ışını spektroskopi 

(EDX) analizleri 

Taramalı elektron Mikroskobunda (SEM) görüntü, yüksek voltaj ile hızlandırılmıĢ 

elektronların malzeme üzerinde odaklanması, bu elektron demetinin malzeme 

yüzeyinde taratılması sonucunda meydana gelen etkilerin uygun algılayıcılarda 

toplanması ve sinyal güçlendiricilerinden geçirildikten sonra bir katot ıĢınları tüpünün 

ekranına aktarılmasıyla elde edilir. Daha geliĢmiĢ SEM cihazlarında bu algılayıcılardan 

gelen sinyaller dijital sinyallere dönüĢtürülüp bir bilgisayar monitörüne 

verilebilmektedir. 

BN toz malzemesinin tanecik büyüklükleri, tanecik yönelimleri, kristalleĢme gibi nitel 

bilgiler, JEOL JSM6610 modelli (ġekil 3.2) taramalı elektron mikroskobunda 25 kV 

potansiyel altında elde edilmiĢtir. 
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Şekil 3.2. ÇalıĢmada kullanılan JEOL JSM6610 marka elektron taramalı mikroskop 

(SEM) (Recep Tayyip Erdoğan Üniversitesi Merkezi AraĢtırma Laboratuvarı) 

Ayrıca aynı cihazla yapılan enerji dağılımlı x-ıĢını spektroskopi analizinde bor nitrür 

bileĢiği içerisindeki elementlerin yüzdesel dağılımları belirlenmiĢtir. 

Bu teknik herhangi bir örnek veya örnek üzerindeki ilgili küçük bir alanda elementel 

kompozisyonu tanımlamak için kullanılır. Elektron mikroskobunda (SEM) bulunan 

EDX analizi, örnek üzerine taramalı bir elektrondemeti düĢürülerek gerçekleĢtirilir. Bu 

elektronların bazıları numune içindeki elektronlar ile çarpıĢarak elektronların 

yörüngelerinden çıkması sağlanır. BoĢalan pozisyonlar x-ıĢınları yayan yüksek enerjili 

elektron tarafından doldurulur. Yayılan x-ıĢınları analizedilerek, numunenin elementel 

kompozisyonu tespit edilebilmektedir. 

3.3.3. Geçirimli elektron mikroskobu (TEM) 

Geçirimli Elektron Mikroskobu veya TEM (Transmission Electron Microscope) çok 

ince bir örnek içinden geçirilen yüksek enerjili elektronların görüntülenmesi prensibine 

dayanır. Elektronların örnek ile etkileĢimleri sonucu oluĢan görüntü büyültülür ve 
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floresans ekran, fotoğrafik film katmanı ya da CCD kamera gibi bir sensör üzerine 

odaklanır. Böylece görüntüler elde edilmiĢ olur. 

BN toz malzemesinin görüntüleri JEOL JEM-ARM200CFEG UHR-Transmission 

Electron Microscope (ġekil 3.3) kullanılarak elde edilmiĢtir. 

 

Şekil 3.3. ÇalıĢmada kullanılan JEOL JEM-ARM200CFEG UHR marka geçirimli 

elektron mikroskobu (TEM) (Sabancı Üniversitesi SUNUM) 

3.3.4. Partikül büyüklüğü tespit analizi (zetasizer ölçümü) 

Parçacık boyutu ölçümü akıĢkan bir sıvı içerisinde yüzen veya asılı kala parçacıklar, 

içinde bulunduğu çözücü moleküllerin bombardımanı ile rastgele hareketi sonucu 

brown hareketi yaparlar. Dynamic Light Scattering (DLS) tekniği kullanılarak brown 

hareketinin hızı ölçülür ve parçacık boyutu ile iliĢkilendirilir. Brown hareketinin 

ölçülebilmesi için akıĢkanın viskozitesi ve sıcaklığının bilinmesi gerekir. Numune 

sıcaklığı ile analiz sıcaklığının aynı olması gerekmektedir. Aksi takdirde örnek içinde 
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oluĢacak konveksiyon akımı taneciklerin düzensiz olmayan hareketine yol açar. Buda 

boyut algısını bozar. Partikül boyutu büyüdükçe Brown hareketi yavaĢlarken, sıcaklık 

yükseldikçe Brown hareketi hızlanır. Brown hareketin hızı “difüzyon katsayısı” ile 

tanımlanır. DLS ile ölçülen çap değeri bir partikülün bir sıvı içerisinde nasıl hareket 

ettiğini gösterir. Buna hidrodinamik çap denir. Bu değer, Stokes-Einstein denklemi 

kullanılarak elde edilir. Elde edilen çap değeri partikülle aynı difüzyon katsayısına sahip 

kürenin çapıdır (Anonim 2016).   

BN toz malzemesinin partikül büyüklüğü Malvern marka Zetasizer (ġekil 3.4) cihazı 

kullanılarak yapılmıĢtır. 

 

Şekil 3.4. BN tozlarının tane boyutlarını tesbit için kullanılan Malvern marka Zetasizer 

cihazı. (Atatürk Üniversitesi DAYTAM) 
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4. ARAŞTIRMA BULGULARI ve TARTIŞMA 

4.1. Giriş 

DüĢük sıcaklıklarda bor nitrür toz malzemesi eldesi için yaptığımız çalıĢmamızda 

baĢlangıç kimyasalları olarak H3BO3 (borik asit), NaN3 (sodyum azid) ve N2H4.H2O 

(hidrazin hidrat) kullanılmıĢtır. BaĢlangıç çözeltisini hazırlamak için 2,5 g H3BO3 ve 8 

g NaN3, 300 ml deiyonize suda çözülüp, bir beher içerisinde magnetik karıĢtırıcı ile 30 

dakika karıĢtırma iĢlemine tabi tutulmuĢtur. Daha sonra 2,3 ml N2H4.H2O ilave edilip 

30 dakika daha karıĢtırılan çözelti, inert (azot) bir gaz ortamında otoklava yerleĢtirilmiĢ, 

sıkı bir Ģekilde kapatılan otoklav kül fırınında 300°C sıcaklıkta 16 saat süre ile 

bekletilmiĢtir. Aynı iĢlemler dört kez tekrarlanmıĢ, fakat otoklavda içerisindeki iĢlem 

250, 300, 350, 400 derecede tekrarlanmıĢtır. ĠĢlem bitiminde otoklav içerisinden çıkan 

malzeme bol su ile yıkanmıĢ, sonrasında ürün deiyonize suyla 100 derece sıcaklıkta 2-3 

saat vakumda kurutulmuĢtur. 

4.2. Bor Nitrür Toz malzemesinin Karakterizasyonu 

4.2.1. Bor nitrür toz malzemesinin yapisal analizi 

ġekil 4.1’de bor nitrüre ait x-ıĢını kırınım deseni verilmiĢtir. 
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Şekil 4.1. Bor nitrür toz malzemesine ait X ıĢını kırınım desenleri 

ġekil 4.1’de bor nitrür toz malzemesinin x-ıĢını kırınım desenlerini içeren grafiğe göre, 

sırasıyla 26.69, 41.83, 55.06 ve 76.03 açı değerlerinde malzeme yansıma vermektedir. 

Bu açı değerlerinin karĢılık geldiği Miller indisleri ise yine sırasıyla (002), (100), (004) 

ve (110)’dır. Baskın pik (002) düzleminden gelmektedir. Ayrıca, 300°C sıcaklıkta kül 

fırın içeririsinde 16 saat bekletilen ototklav içerisinden çıkan ürünlere ait pik Ģiddetleri 

daha fazladır. 

300 santigrad derecede üretilen bor nitrür tozlarına ait elementel kompozisyon sonuçları 

ġekil 4.2’de verilmiĢtir. 
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Şekil 4.2. Bor nitrür nanopartiküllerine ait EDX grafiği 

ġekil 4.2’de verilen elementel kompozisyon sonuçlarına göre B elementinin ağırlıkça 

oranı %29,49 olarak, N elementinin ağırlıkça oranı ise %70,51 olarak bulunmuĢtur. 

Ayrıca atomik oran olarak ta B elementinin bileĢik içerisindeki yüzdesi 35,14, N 

elementinin ise 64,86 olarak bulunmuĢtur. 

4.2.2. Bor nitrür toz malzemesinin morfolojik analizleri 

Bor nitrür toz malzemesinin morfolojik analizleri taramalı elektron mikroskobu (SEM) 

ve geçirmeli elektron mikroskobu (TEM) kullanılarak yapılmıĢtır. Ayrıca BN tozlarının 

partikül büyüklüklerini tespit etmek amacıyla da Zetasizer ölçümleri yapılmıĢtır. 

AĢağıda ġekil 4.3 ilk olarak bor nitrür nanopartiküllerine ait farklı ölçekli SEM 

resimlerini göstermektedir. 
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Şekil 4.3. Bor nitrür toz malzemesinin değiĢik ölçeklerdeki SEM resimleri 
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ġekil 4.4 bor nitrür toz malzemesine ait TEM resimlerini göstermektedir.  

 

 

Şekil 4.4. Bor nitrür toz malzemesinin 160 kV altında alınmıĢ TEM resimleri 
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Şekil 4.5. Bor nitrür nanopartiküllerinin Zetasizer analiz grafiği 
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5. SONUÇLAR ve ÖNERİLER 

Çok iyi kimyasal, elektriksel ve termal özelliklere sahip olmasının yanısıra düĢük 

reaktifliliği ve ısıl, elektriksel, mekanik ve fiziksel özellikler gibi çok geniĢ bir malzeme 

nitelikleri dizisine sahip olması nedeniyle, birçok alanda uygulaması bulunan inorganik 

bir malzeme olan bor nitrürün düĢük sıcaklıklarda eldesi önemlidir. 

DüĢük sıcaklıklarda bor nitrür toz malzemesi eldesi için yaptığımız çalıĢmamızda 

baĢlangıç kimyasalları olarak H3BO3 (borik asit), NaN3 (sodyum azid) ve N2H4.H2O 

(hidrazin hidrat) kullanılmıĢtır. Bu malzemeler, yüksek basınçlara dayanıklı ve bu 

büyütmeler için özel olarak yapılmıĢ otoklav içerisinde 250, 300, 350 ve 400°C’lerde 16 

saatlik ısıl iĢlemlere tabi tutulmuĢ sonrasında ortaya çıkan ürünler son iĢlem olarak bol 

su ile yıkanarak 100°C’de 3 saat vakumda kurutulmuĢtur. 

Elde edilen BN toz malzemesinin yapısal analizleri ġekil 4.1.’de x ıĢını kırınım deseni 

olarak verilmiĢtir. ġekil 4.1’e göre 300°C’de yapılan uygulamadan elde edilen BN toz 

malzemesinin pik Ģiddetleri diğer uygulamalardan elde edilen malzemelerin pik 

Ģiddetlerinden yüksektir. Bu durum, 300°C’de yapılan uygulamanın BN toz eldesi için 

uygun sıcaklık değeri olduğu sonucunu vermektedir. Ayrıca ġekil 4.1’de bor nitrür toz 

malzemesinin x-ıĢını kırınım desenlerine göre, sırasıyla 26.69, 41.83, 55.06 ve 76.03 açı 

değerlerine karĢılık gelen Miller indisleri (002), (100), (004) ve (110)’dır. Burada 

baskın düzlem (002)’dir ve bu indisler bize BN toz malzemesinin hekzagonal yapıda 

olduğunu göstermektedir. Yani BN toz malzememiz, hBN yapısındadır. Bu sonuçlar 

literatürle birebir uyumludur. 

BN toz malzememizin EDX yöntemi ile yapılan elementel kompozisyon analizi ġekil 

4.2’de verilmiĢtir. Bu grafiğe göre B elementinin ağırlıkça oranı %29,49 olarak, N 

elementinin ağırlıkça oranı ise %70,51 olarak bulunmuĢtur. Ayrıca atomiksel oranlar B 

için yüzde 35,14, N için ise 64,86 olarak belirlenmiĢtir. 
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hBN toz malzememizin morfolojik analizleri için SEM ve TEM tekniklerinden 

faydalanılmıĢ ve sonuçlar ġekil 4.3 ve 4.4’te sırasıyla verilmiĢtir. ġekil 4.3.’teki farklı 

ölçekli SEM görüntülerine göre BN toz malzememizin granüllü yapısı açık 

görülmektedir. Ayrıca SEM’e göre daha ileri bir teknik olan TEM sonuçlarına göre BN 

toz malzememizin granül büyüklüklerinin 50 nm ile 600 nm arasında olduğı 

belirlenmiĢtir. Dolayısıyla hBN toz malzememizin nanopartikül bir yapıda olduğunu 

ifade edebiliriz. 

hBN toz malzemesinin nanoyapıda olduğunu destekleyen Zetasizer tekniği ile yapılan 

diğer bir analiz sonucumuz ġekil 4.5’te verilmiĢtir. ġekil 4.5’teki grafik sonuçlarına 

göre histeresiz eğrisi her ne kadar 584 nm odağında olsa da, malzeme içerisinde mikro 

yapıda granüllerin yanısıra eĢit dağılımda malzeme içerisinde nanoyapıda granüllerde 

vardır. 

Bor nitrür toz malzemesinin yapısal ve morfolojik analizleri sonucunda elde veriler ile 

elde edilen grafikler ve resimler yukarıda sıra ile verilmiĢtir. Bor nitrür bileĢiğinin nano 

seviyede partikül boyutlarına sahip olduğu bilhassa TEM görüntülerinden açık bir 

Ģekilde görülmektedir. Ayrıca x ıĢını kırınım desenlerinden ettiğimiz grafik 

bileĢiğimizin kristalize bir yapıya sahip olduğunu desteklemektir. 
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