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Atik Sulardaki Nikel Iyonlarinin Sepiyolit ile Uzaklastiriimasi
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OZET: Endiistriyel atik sulardan veya icme sularindan secimli veya secimsiz olarak agir metallerin tutulmasi
icin kimyasal ¢Oktiirme, membranl siizme, iyon degistirme ve adsorpsiyon sikca uygulanmasina ragmen, her
birinin eksik taraflart vardir. Adsorpsiyon uygulamalarindaki ucuz sorbent arayisi, sepiyolit mineralinin agir
metal iyonlarim tutabilme 6zelliginin arastinlmasina neden olmaktadir. Bu cahsmada, atik sulardaki Ni'
iyonunun kahverengi sepiyolitle yapilan adsorpsiyon mekanizmasi belirlenmistir. Bu amacla, degisik
kosullarda kesikli adsorpsiyon deneyleri yapilmis olup, optimum proses parametreleri belirlenmistir. Elde
edilen veriler bilinen adsorpsiyon modellerine uyarlanmistir. Uyarlama sonucu hesaplanan serbest
adsorpsiyon enerjisi (AG®js) ve yanal etkilesim katsayist (a) degerlerinden adsorpsiyonun Uyarlanmig
Frumkin modeline uygun oldugu belirlenmistir. Tiim modellere gére bulunan AG" d'mn negatif ¢cikmast ise,
sepiyolit yiizeyine Ni" adsorpsiyonun bir fiziksel adsorpsiyon oldugunu gostermistir. Fiziksel adsorpsiyonun
tiiriinii belirlemek amaciyla sorpsiyon sistemindeki Mg" iyonlarinin degisimi incelenerek, sepiyolitin kristal
vapisindaki oktahedral tabakalarda bulunan Mg" katyonlarin atik ¢dzeltideki Ni*? iyonlariyla yer degistirdigi
ve adsorpsiyonun iyon degistirme mekanizmasi tarafindan idare edildigi belirlenmistir.

ABSTRACT: Removal of heavy metal ions from industrial wastewaters by selective and non-selective means
include chemical precipitation, membrane filtration, ion exchange and adsorption. Although these are
frequently utilized, each has its own shortcomings. Search for cheaper and more effective adsorbents has lead
us to study the applicability of a natural clay mineral, sepiolite. In this study, the adsorption mechanism of
Ni2+ ions from aqueous solutions by brown sepiolite has been determined. Bottle adsorption tests under
different conditions have been performed in order to optimize the conditions. The results have been tested on
different adsorption models and the best fitting has been found with the modified Frumkin equation. The free
energy of adsorption and lateral interaction coefficients reveal that adsorption is physical in nature. The
adsorption mechanism was further studied by determining the release of Mg ions from the octahedral sheet of
sepiolite. Examination of the data indicate that adsorption of nickel by sepiolite is governed by the equivalent
exchange of magnesium.

1 GIRIS
Endiistriyel — atik  sulardaki  agir  metallerin
uzaklastirilmast icin cesitli sorbentler

kullanilmaktadir. Son zamanlarda, zeolitler (Al-Haj
Ali 1997) ve Kkillere (Auboiroux 1996) paralel
olarak, yapisindan dolayr yiiksek yilizey alanina
sahip sepiyolitin kullanimi da arastirllmaktadir. Sulu
magnezyum silikat olan sepiyolitteki 3.6x10.6 A
kesitli kanallar sepiyolite sorpsiyon Ozelligi de
yermektedir. Aroguz (1992) sepiyolit iizerine Pb*’
ve Hg™ nin sulu ¢ozeltilerden tutulmasini incelemis
olup, denge durumunda adsorplanan Pb~’ yiizdesinin
Hg'"'ye gore daha fazla oldugu belirlenmistir.
Helios-Rybicka (1985)'nin ¢alismasinda, sepiyolitin

diisiik konsantrasyonlanndaki agir metalleri adsorbe
etmek icin belirgin bir adsorpsiyon kapasitesine
sahip oldugu tespit edilmektedir. Fakat her iki
calisgmada da s6z konusu agir iyonlarinin c¢okelme
egilimleri izlenmediginden dolay1 gercek
adsorpsiyon degerleri ile adsorpsiyon mekanizmasi
hakkinda bilgi edinilememektedir.

Bu calismada, kesikli adsorpsiyon deneyleri
vapilarak atik sulardaki Ni"’ iyonunun kahverengi
sepiyolitteki tutulmasinin optimum proses sartlarinin
ve adsorpsiyon mekanizmasinin  belirlenmesi
gerceklestirilmistir. ~ Adsoipsiyon sisteminde, Ni**
iyonlarinin, pH'ya bagli olarak hidrolize ugrayarak
¢Okmesi, adsorpsiyon ile ¢cokelmenin ifadesini;
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Adsorpsiyon = Abstraksiyon - Cokelme

seklinde alinmig olup, adsorpsiyon izotermlerinin
olusturulmasinda kullanilmustir.  Sonuclar bilinen
adsorpsiyon modellerine uyarlanarak, Ni™" iyonu
adsorpsiyonunun  Uyarlanmig Frumkin modeline
uydugu belirlenmistir. Adsorpsiyon mekanizmasinin
aydinlatilmasinda, modellere gére bulunan serbest

adsorpsiyon  enerjisi  (AG°jis) ile sorpsiyon
sistemindeki Mg  iyonlarinin  degisiminden
faydalanilmistir.
2 DENEYSEL
2.1 Malzeme

Deneylerde, ortalama tane boyutu 2 um, yogunlugu
2.15 g/em’, BET vyiizey alam 68 m’/g, ortalama
gdzenek capr 37 A ve ortalama porozitesi % 70 olan
Eskisehir-Sivrihisar yoresinin kahverengi sepiyoliti
kullanilmigtir.  Ocaktan cikartilan hammaddeye
kirma, oOgiitme ve eleme islemleri uygulanmuistir.
Kimyasal analizi Cizelge I'de verilmis olan bu
numunenin  mineralojik  yapisinda, sepiyolit
(Si,Mg,0,0(0H)6(OH2)46H20 yaninda dolomit
(Ca,MgCO.i) ve kalsit (CaCO?) de belirlenmistir.
Atik  c¢oOzeltilerinin - hazirlanmasinda ~ Merck'in
standart Ni'~ ¢ozeltisi (NiCl, su icinde ¢oziilerek
hazirlanmig, 1.000 + 0.002 g1 Ni* igeriyor)
kullanilmustir.

Cizelge 1. Kahverengi sepiyolitin kimyasal analizi.

Bilesik Adi  Miktar, % Bilesik Adi  Miktar, %
sio, 51.93 K,0 0.34
MgO 22.51 Fe,0, 0.76
Al,0, 1.6 CaO 7.17
TI0, 0.08 Ateste
Na,0 0.12 Zaiyat 154

2.2 Yontem

Calismalarda kullanilan sepiyolitin kimyasal analizi-
Perkin  Elmer 2380 Atomik  Adsorpsiyon
Spektrometresi, mineralojik analizi- Philips 1050/25
SW marka XRD (X-isinlani difraksiyonu), tane
boyut analizi- Microrneritics Sedigraph 5000-D,
yogunluk Olctimii- Microrneritics 1320
Autopicnometer, yiizey alani 6l¢limii-Micromeritics

Flowsorp 11-2300, porozite tayini-Micromeritics
Autopore 9220 Hg porozimetre cihazlariyla
belirlenmistir.

Adsorpsiyon deneyleri icin degisik

konsantrasyonlarda Ni'’ iyonu iceren cozeltiler
hazirlanmustir. Deneyin niteligine gore sepiyolit/Ni™
cozeltisi = 0.5 g/ 10 mi karisimi hazirlanarak agzi
kapali 60 ml'lik Sigma Laborzentrifugen 2-15
santriftij cihazina ait siselere konarak, Incubator
Shaker Series 25 cihaziyla 20°C'ta 180 d/d'da
karistirilmustir. Kullanilan kati/sivi orani,
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sepiyolit/kobalt adsorpsiyon deneylerinde optimize
edilmistir (Kara 2000). Karistirma isleminden sonra
belirlenen siire (5 dak.) ve devirdeki (5000 d/d)
santriftyj ile kati/sivi ayirimi yapilmistir. Sivi kismin
pH's1 Olgiildiikten sonra bir miktar alikot alinarak
adsorbatim icindeki Ni'> ve Mg™ iyonlarmin denge
konsantrasyonlart ICP (Inductively Coupled Plasma
Spectroscopy, Thermo Jarell Ash Atomscan 25)
cihazinda tespit edilmistirr PH'ya bagli olarak
yapilan adsorpsiyonlarda kivam stiresi 15 dakika
olarak alinmigtir. Tiim adsorpsiyon deneylerinde,
stvi fazm ilk ve son Ni*® ve Mg” iyon
konsantrasyonlar1 arasindaki farktan hareket edilerek
sirasiyla katir yiizeyine adsorplanan Nf~ iyonu ile
aciga cikan  Mg™  iyon  konsantrasyonlari
hesaplanmustir.

Cokelek deneylerinde ise, sepiyolitin  1/50
oraninda yikanmasi sonucunda elde edilen sivi kisim
kullamilarak hazirlanan 2.5x10" M Ni** ¢ozeltisinin
degisik pHTardaki cokme miktan belirlenmistir. Bu
deneylerde de kati-sivi ayirimi Sigma
Laborzentrifiigen 2-15 santrifiij cihazi ile yapilmis,
stvi fazin ik ve son Ni'” konsantrasyonlar1 ise
ICP'de olgiilmiistir.

3 DENEYSEL SONUCLAR VE IRDELEME
3.1 Adsorpsiyon deneyleri

Atik cozeltilerdeki NT" iyonunun sistematik olarak
adsorpsiyonu incelenmis olup, deneylerde sirasiyla
pH'ya bagh olarak ¢okme miktarmin belirlenmesi,
kivam siiresinin optimizasyonu ve adsorpsiyon-
abstraksiyon izoterminin olusturulmasi
gerceklestirilmistir.

3.1.1 pHYya bagh miktarinin

belirlenmesi

olarak ¢okme

Ni"”’ iyonu ile su arasinda pH'nin artmasiyla
gerceklesebilen hidroliz reaksiyonlarinda kompleks
bilesiklerden gegilerek nikel hidroksitin (Ni(OH),)
¢Okmesi senel olarak bilinmektedir (Corapgioglu,
1987). Ni® iyonunun ¢ozeltideki konsantrasyonuna
ve pH'va bagh olan c¢cokme miktann Sekil 1'den
bulunabilmektedir.

Nikel hidroliz reaksiyonlar1 ve bunlarin denge
sabitleri  kullanilarak cizilen Sekil 1'den de
anlasilacagr gibi, pH'min yaklasik 7.95 oldugu
degere kadar nikel iyonunun biiyiik bir kismi
sepiyolit tarafindan adsorbe edilmis, bu degerden
sonra adsorpsiyon azalmaya baglamistir. Baska bir
deyisle, pH=7.95'den sonra c¢ozelti icinde serbest
Ni™ iyonlan azalarak Ni(OH)' kompleks bilesigi
olusmaya baslamistir. PH degeri arttikca cozelti
icinde sirasiyla Ni(OH)', NI(UH),,, ve NI(OH)",
kompleks bilesikleri olusmakta, bununla birlikte
adsorpsiyon azalarak sifira inmektedir.



Ni(OH),'in ¢dziiniirliik garpimindan (2x10'")
hareket edilerek yapilan hesaplamalarda, s6z konusu
derisikteki (Ci = 2.5 x 10 M) baslangic
¢ozeltisinden Ni(OH)?'in ¢okmesi icin pH'in 7.95
olmasi gerektigini gostermektedir. Dolayisiyla,
adsorpsiyon deneyleri esnasinda c¢cokme olmamast
icin pH'nin 7.95'ten daha diisiik olmasi gerektigi
belirlenmistir.
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Sekil 1. pH degerine bagh olarak nikel komplekslerinin
dagilimi (Kara, 2000) (Cr 2.5x10° M Ni'")

3.1.2 Kivam siiresinin optimizasyonu

Bu deneylerde sepiyolitin maksimum degerde nikel
iyonunun adsorbe ettigi kivam siiresi belirlenmeye
calisilmistir. Deneylerde nikel iyon konsantrasyonu
10™ M olarak sabit alinmig ve degisik kivam siireleri
/4, 122, 1, 2, 4, 6, 12, 24 saat) uygulanmustir.
Cokmeyi onlemek icin pH= 7.5'ta gerceklestirilen
deneylerdeki Ni” ve Mg konsantrasyonlarin
kivam stiresine gore degisimi Sekil 2'de verilmistir.
Sekil 2 incelendiginde, kivam siiresi arttikca
sepiyolitte tutulan nikel miktari belirgin bir sekilde
artmakta ve 2 saat kivamlandirma stiresinden sonra
sabit kalmaktadir. Adsorpsiyonun hemen hemen
biiylik bir kismu ilk 5-15 dakikada
gerceklesmektedir. Buna ragmen deneyler esnasinda
olusabilecek pH, konsantrasyon gibi u¢ degisimler
de g6z Oniine almarak, kivamlandirma siiresi 2 saat
olarak secilmistir. Diger taraftan diisiik kivam

siirelerinde  bile ¢ozeltiye gecen Mg™ iyon
konsantrasyonunun sabit kalmasi, disiik kivam
siirelerinde adsorpsiyonun tamamlandigim teyit
etmektedir.
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Sekil 2. Kivam siiresine gore nikel ve

konsantrasyonlarinin degisimi (O = 1x10° mol/1).

magnezyum

3.1.1 Sepiyolit / Ni" sisteminin adsorpsiyon -

abstraksiyon izotermi.

Bu deneylerde sabit kivam siiresi (2 saat) alinarak
nikel konsantrasyonlart 5x10~* ile 2.5x10° M
arasinda degistirilmistir. Deney sonucunda elde
edilen degerler Sekil 3'te verilmistir. Gortildigl gibi
Ni*? iyonunun maksimum adsorpsiyon
yogunlugunun r_ *= 1.31x10° mol/ m’ oldugu ve
izoterm egrisinin plato olusturdugu bu noktada
¢ozeltinin denge konsantrasyonu G4 = 2.055 x 10~
mol/l oldugu bulunmustur.

Sekil 3'ten de anlastlacag: gibi, sistemdeki Ni
iyonunun  disik denge konsantrasyonlarinda
abstraksiyon ile adsorpsiyon izotermleri birbirinden
ayrilmaktadir. Bu durum ise, diisik Nf° iyonu
konsantrasyonlarinda  sorpsiyon sisteminin pH
degerlerinin artigini ve bir kisim nikel iyonunun
adsorplanmayip coktiglinii gostermektedir.
Adsorpsiyondaki  diisiik denge diisiik denge
konsantrasyonlar1, atik cozeltideki Ni*’ iyonunun
disiik baglangic konsantrasyonlarina — ait oldugu
durumlarda nikel iyonunun biiylik bir kismu
sepiyolitte tutulmaktadir.

3.2 Adsorpsiyonun termodinamik esaslari

Adsorpsiyon mekanizmasiin  ¢ikartilmast  igin
deneysel verilerin cesitli adsorpsiyon modellerine
uyarlanarak serbest adsorpsiyon enerjisi (AG°a<is)
belirlenen bu kisimda atik ¢ozeltideki Ni™™” iyonunun
su  molekiilleriyle cevrili oldugundan hareket
edilmistir. Bu durumdaki bir NT' iyonunun dort su
dipolii ile gevrili oldugu var sayilarak hesaplanan
dipollii nikel iyonunun kesit olan1 ve boyut orani
sirastyla 23.75 A’ ve 19 A olarak belirlenmistir.
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Sekil 3. Sepiyolit : Ni' sisteminin abstraksiyon- adsorpsiyon
izotermi.

Adsorpsiyon izoterm verileri sirasiyla Frumkin,
Uyarlanmis Frumkin, Langmuir ve Flory-Huggins
adsorpsiyon maddelerinin denklemlerine uyarlanmig
ve her biri icin  reaktifm cok  dusik
konsantrasyonlarinda adsorplanabilirligini gosteren
"K" degeri belirlenmistir. Adsorpsiyon enerjisi
(AGads) ise

K=1/55.5 exp (4G "4/RT)

denklem kullanilarak hesaplanmustir.

Sepiyolit/nikel sisteminin degisik adsorpsiyon
modellerine gore hesaplanan serbest adsorpsiyon
enerjisi (AG°,1) ve yanal etkilesim katsayist (a)
degerleri Cizelge 2'de toplu olarak verilmistir.

Cizelgeden da acgikca gorildiigii gibi, serbest
adsorpsiyon enerjisi degerleri acisindan, modeller
arasinda pek fazla fark bulunmamaktadir. Bu
durumda, sistemin her modele uydugu soylenebilir.
Genel adsorpsiyon denkleminde yer alan yanal
etkilesim katsayisinin (a) durumu incelendiginde,
katsaymin negatif olmasi, genellikle metal iyonlart

Cizelge 2. Sepiyolit/nikel sisteminde degisik modellere gore
hesaplanmis serbest adsorpsiyon enerjisi, yana! etkilesim
katsayist ve K degerleri (deney sicakligi 20°C)

Fruwkin Uyarlanmis Lang Flory-
Fruwkim muir Huggins
K. degeri 6.98 6.87 3.74 4.22
-14518 -14479 -12998 -13292
J/mol
a degeri -1.58 -0.73 - -

arasinda etkilesimin oldugunu ortaya koymaktadir.
Nikel/sepiyolit — adsorpsiyon  sisteminde, nikel
iyonlarinin tamami su dipolleriyle cevrili (hidrate)
oldugundan, iyonlar arasindaki etkilesim c¢ok az
olrnaktad r. Bu durumda nikelin yerlesim alanindan
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giderek hesaplanan "n" degerleri 1.90-1.97 arasinda
ciktigt ve iyonlar arasinda ¢ok daha az miktarda
etkilesimin meydana geldigi diisiintildiigiinde (a =
-0.73), Ni'" iyon adsorpsiyonunun Uyarlanmisg
Frumkin modeline uygun oldugu kabul edilmistir.

3.2 Adsorpsiyon mekanizmasi

Sepiyolitin atik sulardaki Ni"* iyonlarin1 adsorplama
mekanizmasint belirleyebilmek amaciyla asagidaki
degerlendirmeler yapilmuistir.

Termodinamik verilere gore Ni'  iyonunun
serbest adsorpsiyon enerjisinin  (AG°ds) negatif
ctkmast ve sepiyolit yiizeyine veya kanal bosluklar
5-10 dakika gibi kisa bir stirede %99'un tizerindeki
bir verimle adsorplanmasi, bu iyonlarin sepiyolit
ylizeyine fiziksel olarak adsorplandigini
gostermektedir.

Fiziksel  adsorpsiyonun  tiriinii  belirlemek
amaciyla  adsorpsiyon  deneylerinde  sepiyolit
tarafindan  adsorbe edilen Ni' iyonlan ile
adsorpsiyon sistemindeki Mg"™ iyonlart degerleri
arasindaki baginti arastirilmistir. Her iki iyonun ilk
nikel konsantrasyonuna gore c¢ozeltideki davranisi
Sekil 4'te verilmistir.
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Sekil 4. Nikel ve  magnezyum iyonlarinin ilk

konsantrasyonlarina gére ¢ozeltideki davranisi.

Baslangic nikel konsantrasyonu 1x10" molara
kadar artarken nikel iyonunun biiyiik bir kismu
¢ozeltiden uzaklasmaktadir. Bu durum sekilde de
goruldigi gibi magnezyum denge
konsantrasyonunun artmasiyla ispatlanmaktadir. Bu
degerden sonra, adsorbe olan nikel iyonu ile
cOzeltiye gecen magnezyum iyonu arasinda bir
paralellik (sabit bir oran) goriilmektedir. Cozelti
icindeki Mg"™" iyonunun denge konsantrasyonundaki
miktar1 ile adsorplanan Ni'™" iyon miktarinm mol
bazinda Il orantii olmasi, magnezyum iyonunun



nikel iyonu ile yer degistirdigine isaret etmektedir.
Yiiksek baslangic Ni* iyon konsantrasyonlardaki
sapma, sepiyolit Kkanallarindaki serbest iyon
hareketlerinin engellenmesine baglanmaktadir.

4 SONUCLAR

Kahverengi sepiyolitin atik sulardaki Ni"* iyonlarint

tutabilme Ozelligi arastirilan bu calismada;

1. Sepiyolitin atik sulardaki Ni™’
tutabilme egilimi belirlenmistir.

2. Sepiyolit ylizeyindeki birim alana adsorpianan
Ni’ iyon miktari ilk 5-10 dakika icinde %
99'luk bir verimle maksimuma ulagmaktadir.
Ancak soz konusu adsorpsiyonun dengeye
ulasmast icin gerekli olan kivamlandirma siiresi
2 saat olarak tesbit edilmistir.

3. Sepiyolit tarafindan adsorpianan Ni" iyonunun
maksimum  degeri (r,,) 1.31.10° mol/m’
oldugu tesbit edilmis ve izoterm egrisinin bir
plato olusturdugu bu noktada ¢ozeltinin denge
konsantrasyonunun  2.055x10™  mol/l1  oldugu
bulunmustur.

4. Ni" iyon adsorpsiyonunun Uyarlanmis Frumkin
modeline uygun oldugu belirlenmistir.

5. Fizikokimyasal model yaklasiminda kullanilan
dort aynn  modelde, genel adsorpsiyon
denkleminden hareketle yapilan hesaplamalar
sonucunda serbest adsorpsiyon enerjisi (0G°,is)
degerinin ortalama -13.82 kJ/mol diizeyinde

iyonlarini

gerceklesmesi adsorpsiyonun fiziksel oldugunun
kanitidir. Sepiyolitin ~ kristal ~ yapisindaki
oktahedral tabakalarda bulunan Mg~ iyonlarmmn
atik ¢ozeltideki Ni' iyonlartyla mol bazina bire
bir yer degistirdigini belirlemis ve adsorpsiyon
mekanizmasinin esas olarak iyon degistirme
mekanizmasi tarafindan denetlendigini
gostermistir.

KAYNAKIAR

Al-Haj Ali, A., El-Bishtawi, R. 1997,
nickel ions using zeolite, Journal of Chemical Technology
and Biotechnology, 69, 27-34.

Aroguz, A.Z., Armel, N. 1992, Pb(IT) ve Hg(II) nin sepiyolit
uzerinde adsorpsiyon yontemiyle sulu
tutulmast. Kimya 1992, VIII: Kimya ve
Miihendisligi Sempozyumu, Cilt 3, 7-11, 207-21 .

Auboiroux, M. Baillif, P.. Touray, .I. C, Bergaya, F. 1996,
Fixation of Zn" and Pb* by a Ca- montmorillonite in

Removal of lead and

¢ozeltilerden
Kimya

brines and dilute solutions: preliminary results. Applied
Clay Science, 11, 117-126.

Corapgiloghi, M.O., Huang. C.P. 1987. The adsorption of heavy
matais onto hydrous activated carbon, Water Research, 21,
No 9, 1031-1044.

Helios-Rybicka, E, 1985, Sorption of Ni, Zn and Cd on
sepiolite, Clay Minerals, 20, 525-527.

Kara, M.2000, Toksik agir metal iyonlarinin sepiyolit {izerine
adsorpsiyon mekanizmasi. Doktora Tezi, Istanbul Teknik

Universitesi, Fen Bilimleri Enstitiisii.

123






Tiirkiye 17 Uluslararasi Madencilik Kongresive Sergisi-TUMAKS 2001, © 2001, ISBN 975-395-416-6
Kestelek Konsantrator Tesisi Ara Urtn Stoklar1 B,0, Igeriklerinin
Iyilestirilmesi Calismalari

M.Giindiiz, H.Cebi, M.S.U.Bilici, H.Ak¢in, G.Karako¢ & A.Dogan
ETI HOLDING A.S. Arastirma-Gelistirme Dairesi Baskanhgi, Ankara, Tiirkiye

OZET: Bu calismada, Kestelek konsantrator tesisindeki diisiik B203 tendrlii ara iiriinlerin degerlendirilebilirle
olanaklari arastirilmistir. Belirlenen optimum scrubbing kosullarinda, -3 mm ara triiniine (ortalama %35,00
B203) yas eleme ve scrubbing iglemleri uygulanarak yaklagik %40,00 B203 tenorlii bir iriin elde
edilebilecegi, kuru manyetik ayirma iglemi uygulanmasi sonucunda ise, konsantre tenorunun yaklasik %44,00
B203 degerine kadar cikarilabilecegi tespit edilmistir, -25+3 mm ara {iriine, sirasiyla scrubbing, yas eleme ve
kuru manyetik ayirma islemleri uygulanmasi sonucunda, %39,50 B203 tendrlii bir Girlin %94,37 verimle elde
edilmistir. -25+3 mm ara {irliinlin yaklagik -3 mm tane boyutuna kirtlip, -3 mm ara {iriin ile agirlikca %50
oraninda Kkarstirildiktan sonra sirasiyla scrubbing, yas eleme ve kuru manyetik ayirma islemlerinin
uygulanmasi durumunda, %42,43 B203 tenoérlii konsantre %79,05 B203 verimi ile elde edilebilmektedir.

ABSTRACT: In this study, upgrading possibilities of low B203 content middlings of Kestelek concentrator
were investigated. Under the predetermined optimum scrubbing conditions, 40,00% B203 content product
was obtained from -3 mm middling, averaging 35,00% B203 content, by wet screening and scrubbing
methods. Upgrading this product to 44,00% B203 was carried out by dry magnetic separation. By using the
scrubbing, wet screenning and dry magnetic separation respectively on the -25+3 mm middlings, the product
containing 39,50% B203 was produced with the recovery of 94,37%, -25+3 mm middlings that were crashed
to -3 mm particle size mixed with -3 mm middlings and were recovered by scrubbing, wet screening and dry
magnetic separation processes respectively. From these tests, a colemanite concentrate containing 42,43%

B203 content was produced with a recovery of 79,05% B,0,.

1 GIRIS

ETi BOR A.S. Kestelek Bor Isletmesi Miidiirliigii
konsantrator tesisinde  zenginlestirilen  ancak,
tenorlerindeki farkli oranlardaki montmorillonit ve
dolomit tipi killerden dolayr B203 tenorii yaklasik
%30 dolayinda kalan ve bu haliyle satig imkani
olmayan -25+3 mm ve -3 mm tane boyutu
dagilimlarina sahip ara trlnler tesis stoklarinda
biriktirilmektedir. Yaklagik 60.000 ton civarinda
oldugu belirtilen bu ara urlinlerin
degerlendirilebilmesi igin, isletme tarafindan temin
edilen numuneler iizerinde ETI HOLDING A.S.
Genel Mudirligii AR-GE Dairesi Baskanligi pilot
tesis ve proses arastirma laboratuvarlannda cevher
zenginlestirme ¢alismalar yapilmuistir.

2 LABORATUVAR CALISMALARI

2.1 Ara dirin  numunelerinin  tane  boyutu
dagilimlarinin belirlenmesi
ETi BOR AS. Kestelek Bor lsletme

Miidirligi'nden temin edilen yaklasik 200'er kg'lik
ara lriin numunelerinden alman temsili orneklere,
kuru ve yas eleme islemleri uygulanarak tane boyutu
dagilimlar lespit edilmistir (Ciz. 1-2). Cizelge 2*den
de gorildigii gibi, 0,125 mm'den daha ince
fraksiyon, -3 mm ara Uriiniin agirlikga %12,28'lik
kismini olusturmaktadir. -0,125 mmTik fraksiyonun
B203 tenori %7,39'dur. Buna karsihk, 0,125
mm'Tik malzemenin eleme vb. yOntemlerle
ayrilmasi durumunda, -3 mm ara Urlinliin geriye
kalan ve agirlikca %87,72'1ik kismini olugturan
malzemenin %B2U3 tenérii %38,24 olmaktadir. Bir
baska deyisle, -3 mm ara tiriiniin yas olarak elenip
0,125 mm'den daha ince olan %7,39 B203 tendrlii
kisminin ayrilmast ile, B,0, tendrii %38,24 ve tane
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boyu dagilimi -5,6+0,125 mm olan bir iriin elde
edilebilmektedir.

Cizelge 1. KLestelek -25+3 mm ara iirlin numunesinin kuru ve
yas elek analizi sonuglan.

Cizelge 3. Kestelek -3 mm ara liriin numunesine farkli kati
iceriklerinde uygulanan scrubbing islemi sonuclan.

Kuru Eleme Yas Eleme
Elek Acikligi  Agirhik  Kimiilatif  Agirhk  Kimiilatit'
(mm) %) % Elek Alt1 %) % Elek Alt1
+22,40 0,0 - 0,0 -
-22,40+16,00 9,04 100,00 7,23 100,00
-16.00+11,20 15,73 90,96 17.15 92,77
-11,20+8,00 15,26 75,23 16,60 75,62
-8,00+5,60 15,73 59,97 17,70 59,02
-5,60+42,00 18,67 44,24 12,19 41,32
-4,00+2,00 17,27 25,57 8,54 29,13
-2,00+1,00 4,15 8,30 3,37 20,59
-1,00 4,15 4,15 17.22 17,22
TOPLAM 100,00 100,00

Cizelge 2. Kestelek -3 mm ara iiriin numunesinin kuru ve yas
elek analizi sonuclari.

Kuru Eleme Yas Eleme
Elek Agikligi  Agirhk  Kimiilatif  Agirhk  Kimiilatif
(mm) %) % Elek Alti (%)) % Elek Alu
-5,60+4,00 1,94 100.00 1,49 100,00
-4,00+2,00 14,69 98.06 18,30 98,51
-2,00+1,00 23,56 83,37 23,76 80,21
-1,00+0,500 27,79 59,81 20,29 56.45
-0,500+0,250 21,15 32,02 16,50 36,16
-0,250+0,125 8,69 10,87 7,38 19,66
-0,125+0,074 1,41 2,18 1,61 12,28
-0,074+0,037 0,71 0,77 1,05 10,67
-0,037 0,06 0,06 9,62 9.62
TOPLAM 100,00 - 100,00

2.2 Optimum scrubbing kosullarini belirleme
testleri

2.2 A Optimum piilp kati igcerigini belirleme testleri

Bu bolimde, scrubbing siiresi 15 dakika ve
karistirma hizi 500 devir/dakika olarak sabit tutulup
%40-50-60-70 Kkat1 oranlarinda scrubbing testleri
yapilmis ve sonuglar Cizelge 3 ve Sekil I'de
verilmistir. Sonuglar incelendiginde, farkh kati
tenord degerlerinde uygulanan scrubbing islemleri
sonucunda elde edilen degerlerin birbirine cok yakin
oldugu goriilmektedir. %BIC>3 veriminin %70 Kati
iceriginde maksimuma ulastigi tespit edilmis
olmasina ragmen, bu kati iceriginde tesis sartlarinda
karsilasilabilecek mekanik zorluklar dikkate alinarak
bu degere en yakin deger olan %60 kati iceriginin
scrubbing iglemi icin uygun olacagina karar
verilmistir.
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Pulp Kat1 Urun Tane
icerigi (%) Boyutu % % %B,0,
(mm) Agirlik B,0, Verimi
-3+0,125mm 88,60 37,51 96.69
%40 -0,125 mm 11,40 9,18 3,05
Toplam 100,00 34,28 100,00
-3+0,125 mm 87,40 37,95 96,76
% 50 -0,125 mm 12,60 8,82 3,24
Toplam 100,00 34,28 100,00
-3+0,125 mm 87,80 37,86 96,97
%60 -0.125 mm 12,20 8,51 3,03
Toplam 100,00 34,28 100,00
-3+0,125mm 88,30 37,80 97,37
%70 -0,125 mm 11,70 7,71 2,63
Toplam 100,00 34,28 100,00
40 100
. —O—%B203 Tendrs | oo
- e -0 BOOS Vering .
b= E
5 38 | o8 5
=~ O/O_\OHO =
Lol -4 B s n ~4
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Sekil 1. -3 mm ara iriin numunesine farkli piilp
yogunluklarinda uygulanan scrubbing islemi sonucunda elde
edilen %B,C>3 tendrii ve % B,0, verimi grafigi.

2.2.2 Optimum scrubbing siiresini belirleme testleri

Bu boliimde, piilpiin kat1 oran1 %60, karistirma hizi
500 devir/dakika olarak sabit tutulmus ve 10-15-20-
25 dakika siirelerde scrubbing testleri yapilmis ve
hem %B20U3 tenorii hem de %B2U3 veriminin
scrubbing siiresine bagli olarak disiis gosterdigi
tespit edilmistir (Ciz. 5 ve Sek. 2). Ancak her iki
degerin de, 15 dakikalik scrubbing islemi sonucunda
optimuma yaklastigi bu nedenle de 15 dakikalik
stirenin scrubbing islemi icin uygun olduguna karar
verilmistir.

2.2.3 Optimum karistirma hizint belirleme testleri

Bu boliimde, piilpiin katt oran1 %60, scrubbing
stiresi 15 dakika olarak sabit tutulmus ve 250-500-
750 ve 1000 devir/dakika karistirma hizlarinda
scrubbing testleri yapilarak sonuglar Cizelge 6 ve
Sekil 3'de verilmistir. Sonuglar, % B,0, veriminin



Cizelge 5. Kestelek -3 mm ara tiriin numunesine farkli
scrubbing siirelerinde uygulanan scrubbing islemi sonuclan.

Cizelge 6. Kestelek -3 mm ara tiriin numunesine farkli
karigtirma hizlarinda uygulanan scrubbing islemi sonuclari

Scrubbing Uriin Tane Karistirma Uriin Tane
Stiresi Boyutu 73 % % B,0, Hiz1 Boyutu % % % B,0,
(dakika) (mm) Agirhik B,0 Verimi (devir/dakika) (mm) Agirlik B,0 Verimi
-3+0,125 90,00 37,30 97,93 -3+0,125 88,90 37,18 96,42
10 -0,125 10,00  7.10 2,07 250 -0,125 11,10 11,05 3,58
Toplam 100,00  34.28 100.00 Toplam 100,00 34,28 100,00
-3+0,125 88,40 37,69 97,19 -34+0,125 88,40 37,58 96,90
15 -0,125 11,60 8,29 2,81 500 -0,125 11,60 9,13 3,10
Toplam 100,00 34,28 100,00 Toplam 100,00 34,28 100,00
-3+0,125 88.20 36,77 94,61 -3+0,125 86,30 38.31 96,44
20 -0,125 11,80 15,67 5,39 750 -0,125 13.70 8,89 3,56
Toplam 100,00 34,28 100,00 Toplam 100,00  34.28 100,00
-3+0,125 87,90 36,87 94,54 -3+0,125 85,20 38,20 94,94
25 -0,125 12,10 15,46 5,46 1000 -0,125 14,80 11,71 5,06
Toplam 100,00 34.28 100,00 Toplam 100,00 34,28 100,00
40 100
40 L
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Scrubbing Siresi {4k}

Sekil 2. -3 mm ara {lirin numunesine farkh siirelerde
uygulanan scrubbing islemi sonucunda elde edilen
%B,03 tenoru ve %B20j verimi grafigi.

750 devir/dakika karistirma hizinda maksimum
olmasma karsiik %B2C>3 tenorunun diistiigiini
gostermektedir. 500 devir/dakika karistirma hizinda
ise, %B203 veriminin daha yiiksek, "/oB"(b
tenorunun daha disiik oldugu tespit edilmistir. Bir
baska deyisle, 500 ve 750 devir/dakika karistirma
hizlar tesis sartlan da dikkate alinarak en uygun
hizlar olarak kabul edilebilir. Ancak, bu ¢alismada
kullanilan laboratuvar tipi scrubbing nitesinin
calisma  kosullarina  gore, 500  devir/dakika
karistirma hizinin en uygun olacagina karar verilmis
ve bundan sonraki testlerde bu deger sabit
tutulmustur.

2.3 -3 mm ara iiriniine uygulanan scrubbing testi

Scmbbing isleminin, -3 mm. ara uriin numunesi

tuzerindeki etkisini arastirmak amaciyla optimum

kosullarinda scrubbing islemi uygulanmistir.

Scmbbing islemi sonunda iiriiniin tamami yas olarak

elenmis ve tane boyutu dagilim ile elek

Kangtmrma Huz {(didk)

Sekil 3. -3 mm ara tinin numunesine farkli karistirma
hizlarinda uygulanan scrubbing iglemi sonucunda elde
edilen %B,03 tendrii ve %B,03 verimi grafigi.

fraksiyonlarinin % B203 tendrleri tespit edilmistir.
Elde edilen sonuglar, -3 mm ara tiriine uygulanan
scrubbing igleminin ardindan, B203 tenori %7,19,
B203 verimi %2,95 olan -0,125 rnm'lik fraksiyonun
yas eleme ile ayrilmasi sonucunda, B203 tenorii
%38,58 B,0, verimi ise %97,05 olan -5,60+0,125
mm tane boyutu dagilimma sahip Tlriinliin elde
edilebilecegini gostermektedir. Bu tespit
cercevesinde, B203 tenorii diisiik olan -0,125 mm
tane boyutundaki fraksiyonun scrubbing Oncesi yas
eleme ile ayrilarak +0 125 mm'lik kisma scrubbing
islemi  uygulamasinin  sonuglar1  arastirilmistir.
+0,125 mm {riine optimum kosullarda scrubbing
islemi uygulanmuis, scrubbing islemi sonunda {iriiniin
tamami elenerek tane boyutu dagiimi ile elek
fraksiyonlarinin  %B203 tendrleri tespit edilmis ve
sonuglar Cizelge 7.'de verilmistir.
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Cizelge 7. Kestelek -3 mm ara iiriin numunesinin yas
eteme-+scrubbing sonrasi tane boyutu dagilimu ile % B>0, tenor
ve verimleri.

Elek Acikligt  Agirhk  Kimiilatif % B,0,
(mm) @) % Elek Al % B,0, Verimi
-5,60+4,00 0,97 100,00 34,78 0.99
-4,00+2,00 13,16 99,03 37,57 14.43
-2,00+1,00 21,21 85,87 39.96 24,72
-1,00+0,500 19,26 64,66 42,11 23,65
-0,500+0,250 18,16 45,40 41,98 22,24
-0,250+0,125 8,90 27,24 38,47 9,98
-0,125 18,34 18,34 7,45 3,99
TOPLAM 100,00 - 34,28

Cizelge'de goriildiigii gibi, -3 mm ara driinlinlin
scrubbing Oncesi yas eleme ile -0,125 mm'lik
kisminin ayrilmasini takiben uygulanan scrubbing
islemi sonucunda, B203 tendri %40,31 ve B203
verimi %96,01 olan -5,60+0,125 mm tane boyutu
dagilimina sahip iiriin elde edilebilmektedir.

2.4 -25+3 mm ara iiriin numunesine uygulanan
scrubbing  testi

Kestelek -25+3 mm ara {irlinline optimum kosullarda
scrubbing islemi uygulanmig ve sonuglar Cizelge
8'de verilmistir. Kestelek -25+3 mm ara iriiniiniin
scrubbing iglemini takiben yas eleme ile -1,00
mm'lik kisminin ayrilmas: sonucunda %B,(J3 tenori
%35,85, %B,0, verimi ise %70,97 olan -25+1 mm
tane boyutu dagilimina sahip Uriin elde edilmistir.
-1,00 mm diriiniin % B,0, tenori % 17,72, %B,0,
verimi ise %29,03 olarak tespit edilmistir.

Cizelge 8. Kestelek -25+3 mm ara {iriin numunesinin
scrubbing+yas eleme sonrasi tane boyutu verimi ile B,0<
tenor ve verimleri.

Elek Agikligi  Agirhk  Kiimiilatif % B,0,
(mm) @ % Elek Alu % B,0, Verimi
+22.40 0,00 - -

-22,40+16,00 3,00 100,00 40,13 4,37

-16,00+11,20 6,00 97,00 38,31 8,31

-11,20+8,00 6,00 91,00 37,19 8,07

-8,00+5,60 9,86 85.00 32,94 11,74
-5,60+4,00 9.86 75,14 35,11 12,52
-4,00+2,00 14,71 65,28 35,33 18,80
-2,00+1,00 5,28 50,57 37,46 7,16
-1,00 45,29 45,29 17,72 29,03
TOPLAM 100,00 - 27,64 100,00
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2.5 -25+3 ve -3 mm ara iiriinleri karigim
numunesine uygulanan scrubbing testi

Tesis stok alanlarinda biriktirilen -25+3 mm ve -3
mm ara turiinlerinin ayni1 oranda karistirilmas: ile
elde  edilecek malzemenin, ayni  scrubbing
ortamindaki davranimini incelemek amaciyla, her iki
ara liriinden alman temsili numuneler agirlik¢a %50
oraninda karistirilmig ve elde edilen bu malzemeye
optimum kosullarda scrubbing islemi uygulanmistir.
Scrubbing islemi sonunda {iriiniin tamami yas olarak
elenmis ve tane boyutu dagilimi ile elek
fraksiyonlarinin % B203 tendrleri Cizelge 9'da
verilmistir.

Cizelge 9. Kestelek -25+3/-3 mm ara tirlinlerinin karistiriimast
ile elde edilen malzemenin scrubbing+yas eleme sonrast tane
boyutu dagilimu ile B,0, lenor ve verimleri.

Elek Agikhgr  Agirhk  Kiimiilatif % B,0,
(mm) @) % Elek Al % B,0, Verimi
+22,40 07

-22,40+11,20 2,72 100,00 9,53 0,80

-11,20+8,00 5,28 97,28 28,14 4,78
-8,00+4,00 15,29 92,00 34,51 16,95

-4,00+2,00 17,43 76,71 35,39 19,81

-2,00+1,00 12,28 59,28 38,12 15,04

-1,00+0,500 10,14 47,00 40,47 13,19
-0,500+0,250 8,57 36,86 40,41 11,13
-0,25+0,125 5,86 28,29 38,21 7,19
-0,125 22,43 22,43 15,42 11,11
TOPLAM 100,00 - 31,13 100,00

Karisim numunesine uygulanan scrubbing islemi
sonucunda, ortalama B,01 tendéri %31,13 olan
karisimdan BJOJ tendrii %35,67, B203 verimi ise
%88,89 olan -22,40+0,125 mm tane boyutu
dagilimina sahip iiriin elde edilebilmektedir.

2.6 Manyetik ayirma testleri

Kestelek kolemanit cevheri -25+3 ve -3 mm ara trlin

numunelerine uygulanan manyetik ayirma
islemlerinde laboratuvar tipi INPROSYS marka,
yiksek alan siddetli kuru manyetik ayirict

kullanilmistir. Sistemde, uygulanan manyetik alan
siddeti sabit olup, iki adet tamburdan biri
neodmiyum alagimli 22.000 gauss'luk manyetik alan
siddetine sahiptir. Manyetik ayirma testleri sirasinda,
beslenen malzeme miktar1 titresimli besleyicinin
frekans1 vasitasiyla sabit tutulmustur. Manyetik ve
nén-manyetik iriinleri ayirma islevine sahip ayirici
plakanin konumu degistirilerek manyetik ayirma
testleri yapilmistir.



2.6.1 -3 mm ara iiriine uygulanan manyetik ayirma
testi

Cizelge 11. Kestelek -3 mm ara tirlin numunesi scrubbing
drind -3,00+0,125 mm fraksiyonunun manyetik ayirma test
sonuclari.

Kestelek“ -3 mm ara urun numunesi, manyetik Manyetik Olmayan Manyetik Uriin
ayrma Oncesi herhangi bir islem uygulanmaksizin Uriin
manyetik ayiricidan asagidaki kosullarda gecirilmis Ayirict % %
ve sonuglar Cizelge 10'da verilmistir. Plaka % % B.0., % % B,0,
Konumu Agirhk  B,01  Dagil | Agirik  B,0; Dagil.
Tambur Hizi Man. Alan Aviric1 Plaka +1 91,26 42,41 98,95 8,74 4,69 1,05
(devir/dakika) Siddeti (gauss) Konumu +0,5 77,62 44,02 88,09 | 22,38 20,63 1191
40 22.000 +1
40 22.000 +0.5
40 22.000 0

Cizelge 10. Kestelek -3 mm ara iiriin numunesinin manyetik
ayirma test sonuclan.

Cizelge 12. Kestelek -25+3 mm ara {iriin numunesi manyetik
ayirma test sonuglan.

Manyetik Olmayan
Uriin Manyetik Uriin

Ayirict % %
Plaka % % B,0, % % B,0-,
Konumu Agirhik  B,0 Dagil. | Agirthk  B,0, Dagil.
+1 81,84 39,46 92,40 18,16 14,63 7,60
+0,5 65,40 41,27 77,47 | 34,60 22,69 22,53
0 18,80 43,15 22,76 | 81,20 3391 77,24

Bu islem sonucunda, %B20j tenorii 41,27 olan tiriin
%77,47 B,0, verimi ile elde edilebilmektedir.
Konsantre tenorunun %40,00 B203 degerinin
lizerinde olmasina ragmen verimin diisikligi
nedeniyle, -3 mm ara iiriine scrubbing ve yas eleme
islemlerinin uygulanmasinin ardindan kuru manyetik

ayirma islemi uygulamasinin sonuclari
arastirilmistir.
262 -3 mm ara lirine scrubbing~tyas eleme

sonrasi uygulanan manyetik ayirma testi

Kestelek -3 mm ara tlirlin numunesine optimum
kosullarda scrubbing islemi uygulandiktan sonra
trliniin tamamu yas olarak elenmis ve -0,125 mm'lik
fraksiyon ortamdan uzaklastirilmistir. -3,00+0,125
mm'lik kissm 105°C'de 4 saat kurutulduktan sonra
manyetik ayirma islemleri uygulanmistir (Ciz. 11).
-3 mm ara lriine uygulanan scrubbing, yas eleme ve
manyetik ayirma islemleri sonucunda Cizelge 1 I'de
goriildiigh gibi, maksimum %44,02 B203 tenorlii bir
triin - %88,09 manyetik ayirma verimi, %84,62
toplam B203 verimi ile elde edilebilmektedir

2.6.3 -25+3 mm ara iiriintine uygulanan manyetik

ayirma testi

-25+3 mm ara dlriine manyetik ayirma isglemi
uygulanmasi sonucunda elde edilen %B2<33 tenor ve
verimleri Cizelge 12'de verilmistir.

Manyetik Olmayan
Uriin Manyetik Uriin
Ayirict % %

Plaka % % B,0, % % B,0,
Konumu Agirhk  B,0, Dagil. | Agirhk  8,0-, Dagil.
+1 64,73 35,77 79,17 | 3527 17,27 20,83
+0,5 56,47 37,21 72,38 | 43,53 18,42 27,62

0 23,00 41,18 31,56 | 77,00 26,18 68,44
Cizelge 12'de goriildiigii gibi, ayirici plaka

konumunun degisimine bagh olarak manyetik
olmayan tiriiniin %BC>3 tendriinde artis olmakta ve
% B ,0, tendrii maksimum %41,18 olan iiriin %31,56
gibi cok disik bir B203 verimi ile elde
edilebilmektedir. Bu sonuglar, -25+3 mm ara tirtiniin
kolemanit tanecikleri ile bagh halde fazla miktarda
kil vb. safsizhklar icerdigini, bu nedenle de
manyetik ayirma islemi ile yiiksek B203 tenorlii
konsantrenin  yilksek B203 verimi ile elde
edilemedigini gostermektedir.

2.6.4 -25+3 mm ara iiriine scrubbing~+yas eleme
sonrasi uygulanan manyetik ayirma testi

Kestelek -25+3 mm ara driiniine dogrudan
uygulanan manyetik ayirma isleminin istenen
sonucu vermemesi nedeniyle, bu malzeme tizerinde
scrubbing ve yas eleme islemlerinin  etkisi
arastirilmistir.  Scrubbing islemi sonunda, iiriniin
tamami elenmis ve -0,125 mm'lik kisim ayrilarak
-25,00+0,125 mm'lik kisim  105"C'de 4 saat
kurutulduktan sonra manyetik ayirma islemleri
uygulanmustir (Ciz. 13).

Elde edilen sonuclar, besleme tenorii yaklasik
%?29,00 B203 olan -25+3 mm ara iirlin numunesine
uygulanan scrubbing+yas eleme ve kuru manyetik
ayirma islemleri sonucunda, B203 tenorii %39,50
olan friniin %94,37 manyetik ayirma verimi,
%82,95 toplam  verimle elde edilebildigini
gostermektedir.
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Cizelge 13. Kestelek -25+3 mm ara {iriin numunesi scrubbing
tirtini -25.00+0, i 25 mm fraksiyonunun manyetik ayirma test

Cizelge 15. Agirlikca %50 karigim halindeki Kestelek ara iiriin
numunelerinin scrubbing tiriint -25,00+0,125 mm
fraksiyonunun manyetik ayirma test sonuclan.

Manyetik Olmayan

sonuclan.
Manyetik Olmayan Manyetik Uriin
Uriin

Ayirict %

Plaka % % B,0, % % B,0,
Konumu Agirhk  B,0, Dagil. | Agirhk  B,0, Dagil.

+ 1 92,70 37,75 98,72 | 7,30 622 1,28
+0,5 8594 39,50 94,37 | 14,05 1442 5.63
2.6,5 -25+3 mm ara iiriine kirma sonrast uygulanan

manyetik ayirma testi

Boyut kii¢liltme igleminin -25+3 mm ara {iriine
uygulanan kuru manyetik ayirma islemi tizerindeki
etkisini arastirmak amaciyla numune, -3 mm ara
uriiniin tane boyutu dagilimina yakin olacak sekilde
¢eneli kirictda  kirilmigs ve elde edilen {irline
asagidaki kosullarda manyetik ayirma iglemi
uygulanmistir (Ciz. 14). Elde edilen sonuclar, ayirici
plakanin farkli konumlarinda elde edilen manyetik
iiriinlerin %B203 tenoérii degerlerinin, -25+3 mm ara
triine dogrudan uygulanan manyetik ayirma deneyi
sonuglan ile uyumlu oldugunu gostermektedir.

Cizelge 14. Kestelek-25+3 mm ara iiriin numunesi
kirma+manyetik ayirma test sonuglan

Manyetik Olmayan
Uriin Manyetik Uriin

Ayirici %
Plaka % % B,0, % % B,0,
Konumu Agirhik  B1Q, Dagil. | Agihk  B,0, Dagil.
+ 1 47,43 37,39 60,70 | 52,57 21,84 39,30
+0,5 33,78 37,79 44,34 | 66,22 24,20 55,66
0 11,43 4194 17,18 | 88,57 26,11 82,82

2.6.6 Agirlikca %50 -25+3 mm ve %50 -3 mm ara
tiriinlerden iceren malzemeye uygulanan yas
eleme +scrubbing+manyetik ayirma testi

Agirlikca %50 oraninda -254-3 mm ve -3 mm ara
triinlerden iceren numuneye, yas eleme islemi
uygulanarak 0,125 mm'lik fraksiyonu ayrildiktan
sonra -25,00+0,125 mm'lik kismina optimum
kosullarda scrubbing islemi uygulanmuistir.
Scrubbing islemi sonunda iiriiniin tamami elenmis
ve -0,125 mm'lik kismi ayrilarak -25,00+0,125
mm'lik kisstm 105°C'de 4 saat kurutulduktan sonra bu
turline manyetik ayirma islemi uygulanmistir (Ciz.
15).
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Uriin Manyetik Uriin

Ayirict % %
Plaka % % B,0, % % B,0,
Konumu Agirhk  B,0, Dagil. | Asirhik  B,0, Dagil.

+1 88,50 40,86 97,09 | 11,50 9,43 291
+0,5 73,64 41,66 83,23 | 26,35 23,45 16,77
0 19,35 43,36 23,27 | 80,65 34,30 76,73
Cizelge 15'deki sonuclar, karigtm numunesine

uygulanan yas eleme, scrubbing ve manyetik ayirma
islemlerinin manyetik olmayan {rliniin tenorunu
artirict bir etkiye sahip oldugunu ancak, %43,36 gibi
yiksek B,0, tenorunun %23,27'ik disiik bir
verimle elde edilebildigini gostermektedir. Buna
karsiik, %41,66 B,0, tendrii bir Urin %83,23
manyetik ayirma, %77,14 toplam B,0, verimi ile
elde edilebilmektedir.

-3 mm tane boyutuna kirilmis -25+3 mm ara
driin ile -3 mm ara irinlerden agirlikca %50
oraninda iceren malzemeye uygulanan
scrubbing+tyas eleme + many-etik ayirma testi

-25+3 mm ara triiniin ¢eneli kiricida yaklasik -3 mm
tane boyutuna kirilmasi ile elde edilen malzeme ile
-3 mm ara iiriin numuneleri, agirlik¢a %50 oraninda
karistirtlmis  ve optimum kosullarda scrubbing
islemine tabi tutulmustur. Scrubbing islemi sonunda
trtinlin  tamami elenmis ve -0,125 mm'lik kismi
ayrilarak +0,125 mm'lik kisstm  105°C'de 4 saat

kurutulduktan sonra drlinlere manyetik ayirma
islemleri uygulanmistir. Sonuglar Cizelge 16'da
goriilmektedir.

Cizelge 16. Agirlikca %50 karigim halindeki Kestelek ara {iriin
numunelerinin scrubbing iiriinii +0,125 mrn fraksiyonunun
manyetik ayirma test sonuglan.

Manyetik Olmayan
Uriin Manyetik Uriin

Ayirict %
Plaka % % B,0j % % B,0,
Konumu Agirhk  B,0, Dagil. | Afirhk  B,0,  Dagil.
+1 86,33 40,29 96,15 | 13,67 10,07 3,85
+0,5 73,64 42,43 8586 | 26,35 1947 14,14
0 19,35 44,48 39,53 | 80,65 31,51 60,47

Cizelge 16'daki sonuglar, -25+3 mm ara lriiniiniin
yaklasitk -3 mm ara iiriin boyutuna kirilmasindan
sonra -3 mm ara iriin ile karigtirilmasinin, konsantre
tenor ve veriminde az da olsa artisa neden olduguna



gostermektedir. Kariggm numunesine uygulanan,
scrubbing, yas eleme ve manyetik ayirma iglemleri
sonucunda, en uygun manyetik ayirict plaka
konumunun +0,5 oldugu ve bu kosullarda %42,43
B203 tendrli irinin %85,86 manyetik ayirma
verimi ile elde edilebildigi gorilmektedir. Toplam
B,0, verimi ise %79,05 olarak tespit edilmistir.

3 SONUCLAR

Kestelek -25+3 mm (B203 tenérii ortalama %30,00)
ve -3 mm (B203 tenori ortalama %35,00) ara iiriin
numuneleri tizerinde yapilan laboratuvar Olgekli
cevher zenginlestirme islemleri sonucunda;

» -3 mm ara Uriin icinde agirlikca %12,28
oraninda 0,125 mm'den daha ince malzeme
iceren kismin B,0, tenorunun %7,19 oldugu,
bu kismin eleme islemi ile ayrilmasi
durumunda, -5,60+0,125 mm tane boyutu
dagilimina sahip %38,24 B203 lendrli iirin
elde edilebilecegi,

*  -25+3 mm ara {riniiniin c¢eneli kiricida
kirilmasindan sonra elde edilen malzemeye,

scrubbing ve yasg eleme islemleri
uygulanmasit  sonucunda, B203 tendri
%35,94, B203 verimi ise %91,37 olan

-6,30+0,125 mm tane boyutu dagilimina
sahip iirtin elde edildigi,

* -3 mm ara uriine dogrudan kura manyetik
ayirma iglemi uygulanmasi sonucunda,
%41,27 B203 tenérli bir {riin  toplam

%77,47 B203 verimi ile elde edilirken, -3
mm ara Uriine uygulanan scrubbing, yas
eleme ve manyetik ayirma islemleri
sonucunda, konsantre B203 tenorunun
%44,02 degerine kadar yiikselebildigi,

B203 tendrii ortalama %30,00 olan -25+3
mm ara {Urlin  numunesine uygulanan
scrubbing+yas eleme ve kuru manyetik
ayirma islemleri sonucunda B203 tendri
%39,50 olan iriniin toplam %82,95 verimle
elde edilebildigi,

-25+3 mm ara triiniin kirildiktan sonra, -3
mm ara Uriin numunesi ile agirlikga %50
oraninda karistirlmasit ile elde edilen
malzemeye uygulanan scrubbing, yas eleme
ve manyetik ayirma islemleri sonucunda,
%42,43 B203 tenorli iriiniin %79,05 toplam
B203 verimi ile elde edilebilecegi tespit
edilmistir.
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Kale (Denizli) Linyitleri le Ithal Komur Tozlarinin Briketlenme
Olasiliginin Arastirilmasi

V. Deniz & M. Kurt
Maden Miihendisligi Béliimii, Siileyman Demire! Universitesi, Isparta, Tiirkiye

OZET: Yiiksek ve orta kiikiirtlii komiir tozlarinin briketlenerek, hem parca komiir olarak degerlendirilmesi,
hem de yiiksek kalorili temiz yakit olarak piyasaya sunulmasi gevre bilincinin gittikce artigi giinlimiizde 6nem
tasimaktadir. Son yillarda, linyit komiirlerimizin bir cok ilde yakilmasinin yasaklanmasi ithal komiir
kullaniminin gittikce artmasina neden olmustur. Bu calismada yerli kaynaklarimizin sektérde pay bulabilmesi
amaciyla Kale (Denizli) yoresi linyitlerimiz ile ithal komiir karigimimnin briketlenme kosullart incelenmistir.
Sonuglar, ekonomik degeri diisiik olan Kale yoresi komiirlerinin briketlenerek degerlendirilebilecegini
gostermistir.

ABSTRACT: It is very important to offer briquets of fine coals with the high and middle level sulphur as
clean and coarse coal with high calorific value to the market. Recently, prohibition of use of Turkish lignites
in many cities has led to an increase in use of the imported fine coals. In these paper, with the purpose of
creating a share for Turkish lignites in the market, possibilities of briqueting Kale (Denizli Lignite) with the
imported fine coals were studied. The results have shown that the Kale lignites can be evaluated by briqueting

with the imported fine coals.

| GIRIS

Yeryliziindeki fosil yakit rezervlerinin %95'i kati, %
4% svi ve geri kalam1 ise gaz halindedir.
Kaynaklarin cok cesitli ve biiyiik olmasinin yani sira
diger yakitlara kiyasla daha ucuz olmasi nedeniyle
komiir, uzun vadede Onemli Ustlinliiklere sahiptir.
Bugiin iiretilen toplam enerjinin, ABD'de %80,
Ingiltere'de %70, Rusya federasyonunda % 50 ve
Ortak Pazar ilkelerinde ise %401 komiirden elde
edilmektedir(Beker vd. 1998).

Linyitlerimizin toplam kikiirt icerigi diinya
ortalamasinin cok uzerindedir. Ayrica,
linyitlerimizin kirillgan Karakterde olmasi, tiretim,
tasima ve depolama esnasinda % 30-%40 oraninda
bazi durumlarda %60 kadar tozlagsmaktadir.
Linyitlerimizin ¢evre dostu ve daha kaliteli olarak
uretilmesi, tilke ekonomisi acisindan da son derece
onemlidir. Bu sebeple linyitlerimizin hem verimli ve
cevreye daha az zarar verecek sekilde hem de
tliketicinin yakma sistemine uygun bir yakit halinde
tretilmesi icin briketleme yontemi Onemli bir
secenek olarak karsimiza cikmaktadir (Beker vd.
1998).

Briketleme, basit bir igslem olmayip birgok
faktorii iceren karmasik bir prosestir. Bu faktorlerin
timiiniin, her zaman aym Olgiide etkili oldugu
soylenemez. Uygulanacak briketleme yonteminin
secimi ve tekniginin gelistirilmesi komiirtin fiziksel
Ozelliklerine baghdir. Komiirlin briketlenmesinde;
petrografik Ozellikleri ve yapisi, icerdigi bittim, nem
ve mineral madde miktarlar ile tane boyut dagilimi
onemli rol oynamaktadir. Ayrica briketleme
isleminde uygulanan presleme basinci ve sicaklig
ile bunlarin siireleri ile katki maddenin miktart ve
Ozellikleri briket olusumunu etkileyen faktorlerin
arasinda -gelirler (Kemal 1990, Beker vd. 1998).

Briketlerde aranan oOzelliklerin basinda Mekanik
saglamlik ve Suya karsi dayamim gelir. Briketlerin
mekanik saglamliklarini 6lgmek amaci ile degisik
testler uygulanmaktadir. Bunlar arasinda, Shatter
testi(diisme saglamligl), Tek eksenli basing testi
(kirlma  saglamligl) ve Tambur testi (asinma
saglamligl)  bulunmaktadir. Briketlerin ~ Suya
dayanimlan ise su dolu kap icersinde dagilma ve
blinyelerine su alma oOzellikleri incelenerek test
edilir. Eger, briketlerin suya karsi dayanimlari az ise
torbalanarak pazarlanmalar1 gerekir (Atesok 1986;
Kemal 1990; Beker vd. 1998).
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Birinci smif ve ikinci smuf briketlerden, sirasiyla
tek eksenli basing dayamimlarimin 130 kg/cm”den ve
100 kg/cirfden  az olmamasi, Shatter indeks
degerlerinin  %90'dan ve %80'den kiigiik olmamasi
ve tambur testinde ise %20'den fazla ufalanmamasi
istenir. Briketlerin suya karsi dayanimlart icin tam
olarak bir standart olmamakla birlikte 1 saat siire
icerisinde briket hacminin % 70'ini korumasi yeterli
kabul edilmis veya torba icerisine konmasi
istenmistir (TSE12055.1996).

Tirk linyitleri kullanilarak yapilan briketleme
calismalarina gz atacak olursak;

Mugla civann komiirlerinden, klasik yontemlerle
yapilan briketlerden olumlu sonug¢ alinamamustir
(Beker vd. 1998).

Erzurum-Hmus bolgesi komiirleri, yumusak linyit
grubuna girdiginden katki maddesiz olarak 1200
kg/cm’ basing altinda briketlenerek suya dayanmisiz
fakat mekanik saglamligi acisindan briketlenebilir
bulunmustur (Beker vd. 1998).

Cankiri-Orta, Ankara -Beypazari, Sivas-Kangal,
Saray-Vize ve Bursa-Orhaneli linyitlerinden, katki
maddesiz saglam briketler elde edilememistir (Beker
vd. 1998).

Canakkale-Can linyitleri sert linyit grubuna
girdikleri icin katki maddeli olarak yapilan
briketlemede saglam briketler elde edilememistir
(Beker vd. 1998).

1973 yilinda, Afsin-Elbistan linyitlerinden suya
dayanikli briketler elde etmek amaci ile nem
iceriginin azaltilmasi ve asfalt ve zift ile kaplanmasi
durumunda bile basarili sonuglar vermemistir (Beker
v.d,, 1998).

Corum Yoresi komiirleri tizerinde zenginlestirme
sonrast Briketleme testlerinde % 6 Kire¢ ve % 16
Melas kullanilarak yeterli saglamlikta briketler elde
edilmis, fakat komiiriin kire¢ kullanimi nedeniyle
kiil oram artmis ve suya karsi dayammsiz olduklart
tespit edilmistir (Acarkan vd.1994).

Tuncbilek linyit tozlarindan Amonyum
nitrohumat baglayict kullanilarak {iretilen briketlere
isil islem  uygulanarak suya dayanikli briketler
iiretilebilecegi belirlenmistir (Yildinm & Ozbayoglu
1998).

Konya-Ermenek yoresi komitirleri {izerinde 1998
yilinda yapilan bir calismada ise siilfit likord, katran
ve melas baglayicilar1 kullanilarak testler yapilmis
ve -2 mm'in altindaki Ornekler ile Arsimed vidasi
teknigi kullanilarak basarili sonuclarin alinabilecegi
belirtilmistir (Buzkan vd. 1998).

Manisa-Soma yoresi linyitlerinden katki maddeli
olarak siilfit likorti kullanilarak Tiretilen briketlerin
ekstra olarak 320 °C'de 1sil isleme tabii tutulmast ile
Iyi kalitede briket elde edilmistir (Saglam vd. 1984).

Tstanbul-Kemerburgaz yoresi linyitlerinden
baglayicili ve baglayicisiz olarak briketleme testleri
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yapilmustir. Katki maddesiz briketlemede olumsuz
sonuclar  alinirken,  baglayicili  olarak  Melas
kullanilmasi durumunda az bir iyilesme gorilmiistiir
(Beker vd. 1998).

Son yillarda, hava kirliligine ¢6ziim bulmak igin
yogun bir sekilde ithal komiir kullanimi tesvik
edilmektedir. ithal edilen bu komiirlerin toz
boyutlart diigiik fiyatlarda pazarlanabilmektedir.
Dusgtik kaliteli yerli komiirlerimizi ve ithal toz
komiirlerimizi  birlikte  briketlenme  durumunu
degerlendirerek 1lilke ekonomisine biiyliik katki
saglayacagi disiintilerek, Kale (Denizli) yoresi
komiirlerin ~ ithal komiir tozlari ile  birlikte
degerlendirme olanaginin arastirilmast bu
calismanin amacin teskil etmektedir.

2 MALZEME VE YONTEM

Kale (Denizli) yoresi toz linyit komiirii ve ithal toz
tas komiirii Ornekleri birlikte degerlendirilmesi
amaciyla Ornekler almmustir. Orneklerin  kimyasal
analizleri Cizelge 1'de ve elek analizleri Cizelge
2'de verilmistir.

Cizelge 1. Deneylerde kullanilan komiirlerin kimyasal

analizler.
Ozellik Kale ithal
Toplam Nem(%) 20.95 3.04
Kiil(%) 17.13 12.42
Sabit Karbon(%) 32.20 66.42
Ugucu Madde(%) 29.72 18.12
Toplam Kiikiirt(%) 1.74 0.39
A.1.D.(kcal/kg) 3910 7050
U.LD.(kcal/kg) 4280 7325
Cizelge 2. Deneylerde kullanilan kdmiirlerin ek;k analizleri
Boyut Kak; ithal
mm  %Miktar E.A.  %Miktar EA.
-1.7 41.53 100.00 28.58 100.00
-0.85 15.05 58.77 12.37 71.42
-0.6 19.72 43.42 19.47 59.05
-0.30 11.58 23.70 15.06 39.58
-0.15 4.32 12.12 6.64 24.52
-0.106 7.80 7.80 17.88 17.88
Toplam  100.00 100.00

Orneklerin  karigim  oranlari, briketin toplam
kiikiirt degerinin %1 baz olacak sekilde %45 Yerli +
%55 Ithal olarak secilmistir. Bu karigim oranlarinda
komiir Ornekleri birer kilogram olacak sekilde
hazirlanmis ve deneylerde bu birer kilogramlik
numuneler kullanilmustir.



Briketleme testlerine malzemenin
hazirlanmasinda oncelikle baglayict olarak Melas ile
% karisim orant ayarlanmis ve mekanik karistiricida
karistirildiktan sonra etiiv icerisinde belirli bir siire
sicaklikta 1sitilmigtir. Daha sonra, Pres basinci sabit
olarak ayarlanabilen Briket presinde briketler
olusturulmustur.

Her bir test grubunda 50-70 adet briket tretilmis
ve tretilen briketler iic giin bekletildikten sonra
Shatter indeks ( 4 atig yapilmig ve +1.5 cm'in
tizerinde kalan kistm baz alinmistir) ve basing
dayanimini testlerine tabii tutulmustur. Baglayici
olarak melas kullanim sonucu On testlerde koti
sonuclar ¢ikmasi nedeniyle Su emme testi diger
testlerde yapilmamistir.

Briketleme testlerinde basta Melas oranit olmak
lzere, sirastyla pres siiresi, pres basinci, kurutma
sicakligi, kurutma siiresi ve kariggm  oranlarinin
briket saglamligina olan etkisi incelenmistir.

3 DENEYSEL CALISMALAR
3.1 Baglayict miktart iizerine yapilan testler

Bu test isleminde , cevre dostu ve ucuz olusu
nedeniyle baglayici madde olarak Melas
kullanilmigtir. Baglayici miktarinin etkisi % 5, %10,
%15 ve %20 melas oranlari icin test edilmistir. Test
sonuglan Sekil 1 'de goriildigl tlizere melas orani
artik¢a Shatter indeks(SI) degerleri artarken, basing
dayanimma(BD) olumsuz etkisi  gOriilmistiir.
Bunun nedeni melas'in fazla olmas: briketlerin nem
icerigini artirmis ve basing altinda briketler dayanim
gostermemistir. Bu nedenle, melas oraninin % 12
olarak secilmesi gerektigi belirlenmistir.

3.2 Pres siiresinin etkisi tizerine yapilan testler

Pres stiresinin etkisini incelemek i¢in 1 sn, 3 sn, 5
sn, 7 sn ve 9 sn siirelerde sabit basingta briketler
uretilmis ve Satter indeksi ve Basing dayanimlari
Olctilmiistiir. Sekil 2'de goriilecegi tizere Pres siiresi
arttkca hem Shatter indeksi hem de Basing
dayanimlar: artmistir. Fakat endiistriyel anlamda en
uygun siire olarak 3 sn secilmistir.

3.3 Pres basincinin etkisi tizerine yapilan testler

Pres basinci, kullanilan koémiirtin Ozellikleri ile
uygulanan briketleme yontemine baghdir. Basing,
komiir taneleri arasindaki mesafeyi azaltarak
birbirine  yakinlagsmasint  saglamakta ve tane
yiizeylerinin temas oraninin artirmaktadir. Tanelerin
kirthip yerlerinin  degismesi sonucunda bosluklar
dolmaktadir. Ancak, taneler birbirleriyle daha siki
temas ettirilirken optimum degerin tizerine ¢ikilmasi
durumunda, plastik deformasyonun geri donisli
olmasi ve briketlerin birden genlesmesi, ¢atlaklar
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Sekil 2. Presleme stiresinin SI ve BD olan etkisi.

olusturarak saglamligini azaltmaktadir (Beker vd.
1998).

Pres basincit tizerinde yapilan testlerde 293
kg/cm’, 586 kg/cm’, 879 kg/cm’, 1172 kg/cm’ ve
1465 kg/cm’ basinglarda test edilmis ve sonuglar
Sekil 3'de gdsterilmistir. Test sonuclarindan
gorildigi tlizere pres basinct artikca belirli  bir
degere kadar Shatter indeksi artmakta fakat 1172
kg/cm*'lilkk basing dan daha yukarida kOmiir
tanelerinin catlaklar olusturmas:t sonucu Shatter
indeks degeri diismektedir. Bu nedenle, en uygun
pres basinct 1172 kg/em* olarak tespit edilmistir.
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Sekil 3. Pres basincin SI ve BD olan etkisi.

34 Kurutma sicakliginin etkisi iizerine yapilan
testler

Katki maddeli briketleme yonteminde briket
saglamhigini etkileyen en oOnemli parametrelerden
biri, kOmiiriin nem miktaridir. Nem miktari, komiir
taneleri ile katki maddesi arasinda gerekli olan
islanmay1 ve yapismayt saglayacagi icin Onemlidir.
Bu nedenle kurutuculara % 15*den fazla nem igerigi
ile giren komiir tanelerinin nem icerigi cikista % 2-
% 5 arasinda olmast istenir (Beker vd. 1998).

Kurutma sicaklig test igslemleri 500 °C 'ye kadar
cikabilen bir Etiivde gerceklestirilmistir. Testlerde,
sirastyla 60 °C, 90 °C, 120 °C ve 150 °C'lik
sicakliklarda komiir 6rnekleri kurutulmustur.

Sekil 4'de kurutma sicakliginin Shatter indeksi ve
basing dayanimi lizerine olan etkisi gosterilmistir.
Sicakligin artmasi sonucu, bilinyedeki suyu atmasi
hizlanmig ve melas biinye suyunun yerine ge¢cmesi
nedeniyle basing dayanimina oldukca fazla etkisi

olmustur. Sicakligin fazla artmasi sonucu koémiir
taneleri suyunu kaybederken mikro catlaklar
olusturmasi  lizerine Shatter indeks degerleri

diismiistiir. Bu test grubunda, sicakhigin o6zellikle
basing dayanimi Tlizerinde fazla etkisi olmasi ve
endiistriyel uygulama da g6z Oniine almarak en
uygun kurutma sicakligt 150 °C olarak kabul
edilmistir.
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Sekal 4 Kurutma sicakhZimm 81 ve B olan elkisi.

3.5 Kurutma siiresinin etkisi iizerine yapilan testler
Kurutma stiresi; komiiriin nem igerigini istedigimiz
orana getirilmesi i¢cin kurutma sicakligi gibi 6nemli
parametrelerdendir.

Bu test grubunda; Sekil 5*de gosterildigi tizere
kurutma siliresinin artmasiyla belirli bir kurutma
stiresine kadar hem Shatter indeksi hem de Basing
dayanimi degerlerinde bir artis s6z konusudur.
Ancak, 100 dakikalik siireden sonra ani bir distisii
gozlenmektedir. 100 dakikalik kurutma stiresi (150
°C'de) komiiriin nem igerigini tamamen kaybettigi
ve komiir tanelerinin birbirini tutama ma sonucunu
dogurmustur. Bu test sonucunda en uygun kurutma
stiresinin 100 dakika oldugu tespit edilmistir.

3.6 Karisim oranlarmmin etkisi iizerine yapilan
testler

Bu deneysel calismanin esas amact bu iki komiiriin
karistirilarak briketlenmesi amaclandigindan bu iki
komiiriin karigim oranlarinin briket dayanimina olan
etkisi incelenmistir.

Deneysel calismalarin basinda 6rneklerin karisim
oranlan, toplam kiikiirt degerinin %1 baz alinarak
%45 Yerli+%55 ithal olarak secilmisti. Bu test
grubunda yerli komiirii daha fazla kullanilabilirligi
incelenmis ve %45 Yerli+%55 Ithal, %60
Yerli+%40 ithal, %70 Yerli+%30 ithal, %80
Yerli+%20 ithal ve %90 Yerli+%10 Ithal olacak
sekilde birer kilogramlik ornekler hazirlanmis ve
briketlerin test sonuglan Sekil 6'da gosterilmistir.
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Sekil 5. Kurutma siiresinin SI ve BD olon etkisi

Sekil 6'da da gorildigii Ulzere yerli komiir
miktarinin artirilmasi briketlerin Shatter ve Basing
dayanimlarina olumsuz etkisi olmustur. Bu nedenle,
hem smir kiikiirt degeri ve maksimum yerli komiir
kullanimi veren oran olan %45 Yerli+%55 Ithal
karisim orant en uygun olarak belirlenmistir.

3.7 Baglayici olarak Na_>SiOj kullanimin etkisi
lizerine yapilan testler

Suya dayanimi artirmak icin baglayici olarak yalniz
Na28Si0, ve Melas + Nai1SiOj olarak denenmis ve
yapilan testlerde mekanik saglamligi ¢ok dusiik
briketler elde edilmistir.

Briketlerin dayanimini artirmak icin, en iyi
sartlarda olusturulan briketler Na;>Si0./a daldirilarak
yapilan testlerde olumlu sonuclar alinsa da bu
yontemin pratik olmadigr gortilmiistiir.

4 SONUC VE ONERILER

Yapilan testler sonucunda yerli komiiriin tek basina
briketlenme Ozelliginin kotli olmasi ve  kiikiirt
oraniin yiiksek olmasi, ithal komiirle karigtirmayi
zorunlu kilmaktadir. Bu karnisinim baglayici olarak
melas kullanilarak briketlenme ozelligi
arastirlmistir. Calisma sirasinda briket saglamligina
etki eden faktorlerin; baglayici miktari, pres basinci,
pres siiresi, kurutma sicakligi, kurutma stiresi ve
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Sekil 6. Komiir karisim oranlarinin SI ve BD olan eikisi

komiirlerin ~ karisim  oranlarinin  briketlenme
ozelligine etkisi oldugu tespit edilmistir.

Deneyler sonucunda en uygun briketleme
sartlarinin, melas oram %12, kurutma sicakligi 150
°C, kurutma stiresi 100 dakika, pres siiresi 3 saniye,
presleme basinct 1172 kg/cm" ve karisini orani ise
%45 Yerli + %55 ithal komiir olarak belirlenmistir.

Bu test sonuglarindan, yerli toz komiir ve ithal toz
komiirlerinin katki maddeli briketlenme yontemi ile
islenilen saglamlikta (Shatter Indeksi; %88 ve
Basing dayanimini 210 kg/cm" ) briketler elde
edilebilecegi ortaya cikmuistir.

Briketlerde baglayici olarak Melas kullanilmasi

suya karst dayanimin diisiik olmasma neden
oldugundan iiretilecek  briketlerin  torbalanma
zorunlulugunu ortaya ¢ikarmustir.

Briketleme ile ilgili bir c¢ok arastirmada,

briketlerin mekanik saglamliklarini belirlemek icin
ya sadece basing dayanimi veya sadece Shatter
Indeksi test edilmektedir. Bu calisma da, mekanik
saglamlik acisindan Shatter Indeksi ile Basing
Dayanimi bazi durumlarda ters iliski gOstermistir.
Bu nedenle, briketlerin hem darbeye karsi ( Sobaya
veya Stoga briketleri bosaltirken) hem de basinca
karst (Briketlerin {ist iiste depolanmasi durumunda)
dayanimlariin birlikte incelenmesi geregi vardir.

Bu calismada, briketlerin suya karsi dayanimi
acisindan 1sl  islem {izerinde ve Amonyum
Nitrohumat gibi  baglayicilar ile  etkilerinin
incelemesi geregi ortaya cikmustir.
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Ekonomik degeri diisiik olan Kale (Denizli)
yoresi linyitlerinin bu yontemle degerlendirilmesi
lilke ekonomisine biiyiik katki saglayacaktir.
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Kalsitin Yag Aglomerasyonu ile Zenginlestirilmesi

1.S6nmez & Y. Cebeci

Cumhuriyet Universitesi, Miihendislik Fakiiltesi, Maden Miihendisligi Boliimii, Sivas, Tiirkiye

OZET: Bu calismada kalsit numunesinin (%99.14 CaCO.5) yag aglomerasyonu ile zenginlestirilmesinde etkin
olan parametreler incelenmis ve optimum kosullar belirlenmistir. Belirlenen optimum kosullar soyledir: pH:
10, karistirma hizi: 1600 dev/dak, baglayici sivi miktar1 (gazyagi): 180 kg/ton, kollektor miktart (Na-Oleat):
10 kg/ton, kat1 orani: %5, kondisyon siiresi: 2 dak, reaktif karigtirma stiresi: 1 dak, aglomerasyon siiresi: 5
dak. Optimum kosullarda yapilan deneyde agirlikca %94.13 verime ulasilmistir. Sonug olarak kalsitin yag
aglomerasyonu ile zenginlestirilebilecegi ortaya konmustur.

ABSTRACT: In this study, oil agglomeration conditions of calcite (99.14% CaCCh) were investigated and

optimum conditions were obtained for; pH:

10, stirring speed:

1600 rpm, amount of bridging liquid

(kerosene): 180 kg/ton, amount of collector (Na-Oleate): 10 kg/ton, solid ratio: 5%, conditioning time: 2 min,
collector stirring time: 1 min, agglomeration time: 5 min. Calcite concentration was obtained with 94.13%
recovery at optimum conditions. The result have shown that calcite could be concentrated by oil

agglomeration method.

| GIRIS

Cevher zenginlestirme islemlerinde ince ve ¢ok ince
taneler boyut kugiiltme isleminin kacinilmaz bir
sonucudur. Bu boyuttaki degerli mineraller ve gang
mineralleri ~ zenginlestirme asamasinda  biiyiik
problemler dogurmaktadir. Bu nedenle Kklasik
zenginlestirme yoOntemleri bu boyuttaki tanelerin
degerlendirilmesinde cogu zaman yetersiz kalmakta,
dolayistyla yeni yontemlerin gelistirilmesine ihtiyac
duyulmaktadir (Laskowski 1992).

Zenginlestirme  iglemlerindeki esas problem
siispansiyondaki ince tanelerin davraniglaridir.
Ozellikle flotasyon gibi fizikokimyasal —ozellik
farkina dayanarak zenginlestirme yapan
yontemlerde, slam olusturan cok ince tanelerin ya
sistemden uzaklastirllmast ya da c¢ok iyi bir
dispersiyonunun saglanmasi gerekmektedir. Bu
nedenle  kollektor igeren  cozeltilerde ince
partikiillerin dispersiyon ve agregasyon
davranislarinin kontrol edilmesi secimli
koagiilasyon, secimli flokiilasyon, yag
aglomerasyonu ve tasima flotasyonu gibi yeni
yontemlerin gelistirilmesinde onemli rol
oynamaktadir (Subrahmanyam & Forsberg 1990).

Yukarida belirtilen yontemlerden yag
aglomerasyonu, ortam kosullarindaki degisimlerden

Fazla etkilenmemesi, yilksek verimle mineral
kazanmaya imkan saglamasi ve sistemin basitligi
nedeniyle flotasyona alternatif olusturmaktadir. Bu
nedenle Ozellikle son yillarda yag aglomerasyonu ile
degisik minerallerin kazanilmasina yonelik cok
sayida laboratuvar ve pilot Olgekli calismalar
yapilmaktadir (Mehrotra vd. 1983, Capes &
Darcovich 1984, Capes 1991, Cebeci & Eroglu
1998).

Yag aglomerasyonunun ilk uygulamalari ince
komiirlerin  kazanilmasi ve kOmirden piritin
uzaklastiriknasiyla  ilgili olmasina ragmen son
calismalarda tuz tipi minerallerin
zenginlestirilmesine agirlik verilmistir (Chen vd..
1993).

Hidrofobik  minerallerin  aglomerasyonunda,
hidrofobik taneler baglayict sivi tarafindan secici
olarak islatilmakta ve aglomeratlar elde edilmekte,
inorganik mineraller ise siispansiyonda kalmakta ve
eleme gibi uygun bir yontemle aglomeratlardan
ayrilmaktadir (Kawashima vd. 1986).

Hidrofobik minerallerin yag aglomerasyonu
prensipleri ve uygulamasiyla ilgili kosullar degisik
calismalarda detaylica arastirllmistir (Mehrotra
1983, Capes & Darcovich 1984, Capes 1991, Cebeci
&  Eroglu  1998). Tuz tipi minerallerde
mineral/yag/su sistemi, komiir/yag/su sisteminden
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farkhidir  (Kawashima vd.  1986). Tuz tipi
minerallerin agiomerasyonunda ilave iki asama
mevcuttur. Bunlar; hidrofobik koagiilasyon ve
floklarin agiomerasyonudur (Sadowski 1994).

Tuz tipi minerallerm selektif aglomerasyonu son
yapilan caligmalarda yiizey kimyasi acisindan
aciklanmaya calisilmistir.  Fizikokimyasal —bakis
acisindan selektif aglomerasyon, yiizeyi hidrofob
hale getirilmis hidrofilik tanelerin bir araya
getirildigi bir gesit agregasyon olarak
belirtilmektedir (Sadowski 1994, Sadowski 1995).

Bu calismada, kalsitin yag agiomerasyonunda
etkin olan parametrelerden pH, karistirma hizi, kati
orani, toplayici miktari, baglayici sivi  miktari,
kondisyon siiresi, reaktif karistirma siiresi ve
aglomerasyon siiresinin verim tzerindeki etkileri
incelenmeye ve optimum kosullar belirlenmeye
calisilmustir.

2 MALZEME VE YONTEM
2.1 Malzeme

Bu calismada Bant Maden Tiirk A.S.'den temin
edilen kalsit numunesi kullanilmistir. Tamami -212
um'ye Ogiitillen ve deneylerde kullanilan Kkalsit
numunesinin kimyasal analiz sonuclan Cizelge Lde,
elek analizi sonuglan ise Cizelge 2'de verilmistir.

Cizelge 1. Deneylerde kullanilan kalsit numunesinin kimyasal
analiz sonuclari.

Bilesenler %
CaCoi 99.14
CaO 55.52
MgO 0.31
RA 0.18
sio, 0.30

Kizdirma Kaybi 43.69

Cizelge 2. Deneylerde kullanilan kalsit numunesinin elek
analizi sonuclan.

Tane iriligi (um) Agirlik (%)

-212+150 17,36
-150+106 13.58
-106+75 15.02
-75+53 11.06
-53+38 11.09
-38+20 9.56
-20 22.33
Toplam 100.00

Deneysel calismalarda pH'1t ayarlamak icin NaOH,
baglayict sivi olarak gazyagi, Kkollektor olarak Na-
Oleat kullanilmistir.

Yag aglomerasyonu deneyleri 400 cm" Mik bir
beherde 4 adet levha (baffles) ve 4 adet bicagi olan
bir karistirici  kullanilarak yapilmistir.  Beherde
aglomeratlar olusturulduktan sonra siispansiyon 500
urn'lik elekten elenmis, elek tistiinde kalan malzeme
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aglomerat  olarak  kazanilmustir.
aglomeratlar Kkurutularak,
verimler hesaplanmustir.

Optimum pH't  belirlemek igcin  yapilan
deneylerdeki kosullar Cizelge 3*de verilmistir.
Belirlenen optimum kosullar daha sonra yapilan
deneylerde gecerli olmustur.

Kazanilan
tartilmis  ve agirlikca

Cizelge 3. Aglomerasyon deneyi kosullari.

Karistirma Hizi, dev/dak 1500
Gazyag1 Miktari, g/ton 150
Na-Oleat Miktari, g/ton 10
Kat1 Oram, % 2
Aglomerasyon Siiresi, dak 5
Reaktif Karigtirma Siiresi, dak 5
Kondisyon Siiresi. dak 5

3 BULGULAR

3.1 pH'in etkisi

pH'in aglomerasyon verimi {Uzerine etkisini

belirlemek amaciyla yapilan deneylerden elde edilen
sonuglar Sekil 1 'de verilmistir.

Liwt

b

i o

Verim. %%

44 A

2 -

T k Y 14 i1 12 i3 Ea
plI
Sekil 1. pirm aglomerasyon verimine etkisi (Karigtirma Hizi:
1500 dev/dak, Kati Oram: %2, Na-Oleat Miktari, 10 kg/ton,

Gazyag1 Miktari: 150 kg/ton, Kondisyon Siiresi: 5 dak, Reaktif
Karistirma Stiresi: 5 dak, Aglomerasyon Siiresi: 5 dak).

Sekil 1'den de goriilebilecegi gibi en yiiksek verime
pH 10'da 78.33 gibi bir degerle ulasilmistir. Bu
nedenle optimum pH, 10 olarak belirlenmis ve
bundan sonraki biitiin deneyler pH 10'da yapilmustir.

pH 10 ve tlizerinde ortamda yogun olarak bulunan
bilesik, oleat anyonudur. pH 9'da ise sistemdeki
oleat anyonlarinin Kkonsantrasyonu azalmaktadir
(Leja 1983).

Bu nedenle pH 10'da verimin maksimum olmasi,
kalsit tanelerinin yeterince hidrofob olmasinin
saglanmasina, verimdeki azalma ise pH 9'da oleat



anyonlarinin  kalsit yilizeyini yeterince hidrofob
yapamamasma, pH 12'de ise sistemdeki artan
hidroksil iyonlarimin  kalsit ylizeyindeki oleat
iyonlarini uzaklagsmasina dayandirtlmustir.

3.2 Karistirma hizinin etkisi

Kanistirma hizinin  kalsit aglomerasyonu tizerine
etkisini belirlemek amaciyla farkli karstirma
hizlarinda deneyler yapilmis ve elde edilen sonuclar
Sekil 2'de verilmistir.
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Karistirma Hizi, dev/dak
Sekil 2. Karistirma hizinin aglomerasyort verimine etkisi (pH:
10, Kati Orani: %2, Na-Oleat Miktari, 10 kg/ton, Gazyagi
Miktari: 150 kg/ton, Kondisyon Siiresi: 5 dak, Reaktif
Karigtirma Siiresi: 5 dak, Aglomerasyon Siiresi: 5 dak).

Sekil 2'den goriilebilecegi gibi diisiik karistirma
hizlarinda tanelerin yag fazina alinmasi yeterli
olamamig ve 1300 dev/dak karistirma hizinda hig
aglomerat TUretilememistir. Ancak cok yiliksek
karistirma  hizlarinda ise verim, olusan
aglomeratlarin parcalanmaya baglamasindan dolay1
tekrar diismeye baslamistir. Bu nedenle en yiiksek
verimin %89.33 olarak elde edildigi 1600 dev/dak,
optimum karistirma hizi olarak belirlenmistir.

3.3 Baglayici sivi miktarinin etkisi

Aglomerasyonda onemli parametrelerden birisi olan
baglayici sivi miktarinin verim lizerindeki etkisini
incelemek amaciyla yapilan deneylerden elde edilen
sonuglar Sekil 3'de goriildiigi gibidir.

Baglayici sivi (Gazyagi) miktan arttikga verim de
artmaktadir. Fakat cok yiiksek gazyagi miktarlarinda
olusan aglomeratlar kiiresellikten uzaklagmakta ve
bir pasta olusmaktadir. Capes ve arkadaslar
(1974)'e gore disiik baglayici sivi miktarinda olusan
aglomeratlar zayif olmakta, kati taneler arasinda
kararsiz kopriiller meydana gelmektedir. Bunun

yaninda yiiksek miktarda baglayicit sivi kullanildigi
zaman taneler Dbirbirlerine lifli bir yap1 ile
baglanmakta ve kompakt aglomeratlar meydana
gelmektedir. Bu nedenle  kiiresel  Ozelligin
bozulmadig1 ve en yiiksek verimin %94 olarak elde

edildigi 180 kg/ton gazyagi miktari, optimum
baglayici sivi miktart olarak belirlenmistir.
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Gazyag1 Miktari, kg/ton
Sekil 3. Baglayici sivi miktarinin aglomerasyon verimine etkisi
(pH: 10, Karnigtirma Hizi: 1600 dev/dak, Kati Orani: %2, Na-
Oleat Miktari, 10 kg/ton, Kondisyon Siiresi: 5 dak, Reaktif
Karistirma Siiresi: 5 dak, Aglomerasyon Siiresi: 5 dak),

34 Toplayict miktarinin etkisi

Toplayict miktarinin aglomerasyon verimi tizerine
etkisini incelemek amaciyla Na-Oleat kullanilarak
elde edilen sonuglar Sekil 4'de verilmistir.

10 kg/ton  Na-Oleat  miktarmna  kadar
aglomerasyon verimi artmig ve maksimum verime
ulasilmistir. Daha yiiksek Na-Oleat miktarlarinda ise
verim diismeye baslamustir.

Disiik Na-Oleat miktarlarinda verimdeki azalma
kalsit  yilizeyinin  yeterince  hidrofob  hale
getirilememesine, yiiksek miktarlarda ise Na-
Oleat'in misel olusturarak etkisiz hale gelmesine
dayandirtilmustir.

Daha onceki yapilan calismalarda hidrofilik
minerallerin aglomerasyonunda tanelerin baglayici
stvi  tarafindan  islatilmast  anyonik  kollektor
adsorpsiyonu ile aciklanmaya calisilmistir. Tuz tipi
minerallerin  aglomerasyonunda ise Na-Oleat
adsorpsiyonu incelenmis ancak bu minerallerin
aglomerasyon davranigt tam olarak anlasilamamustir
(Kawashima vd. 1986).
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Sekil 4. Toplayict miktarinin aglomerasyon verimine etkisi
(pH: 10, Kanstirma Hizi: 1600 dev/dak. Kati Orani: %2,
Gazyagi Miktar: 180 kg/ton, Kondisyon Siiresi: 5 dak, Reakiif
Karistirma Siiresi: 5 dak, Aglomerasyon Siiresi: 5 dak).

3,5 Kati oraminin etkisi

Aglomerasyon siispansiyonundaki kati miktarinin
verim Tlzerine etkisini belirlemek amaciyla yapilan

deneylerden elde edilen sonuclar Sekil 5'de
verilmistir.
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Sekil 5. Kati oraninin aglomerasyon verimi tlizerindeki etkisi
(pH: 10, Karigtirma Hizi: 1600 dev/dak, Na-Oieal Miktart: 10
kg/ton, Gazyagi Miktari: 180 kg/ton, Kondisyon Stiresi: 5 dak,
Reakiif Karistirma Stiresi: 5 dak, Aglomerasyon Stiresi: 5 dak).

Sekil S'ten de goriilebilecegi gibi seltildeki kat1
orani arttikga verim azalmigs ve %10 kati oraninda
verim %17.6'ya diismiistiir.

Kat1 orant arttikea,
aglomeratlarin  birbirine,
taneciklerle g¢arpigmast

verimdeki
beherin
sonucu

diigiis,
cidarina ve
pargalanmasina
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dayandirilmigtir.  Bu nedenle %5'lik  kati
optimum olarak belirlenmistir.

orani

3.6  Aglomerasyon siiresinin etkisi

Seliile baglayici sivi (gazyagi) ilave edildikten sonra
aglomerat olusumu i¢in verilen siire aglomerasyon
siiresi olarak tanimlanmig ve verim {lizerindeki
etkisini incelemek amaciyla yapilan deneylerden
elde edilen sonuglar Sekil 6'da verilmistir.
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Aglomerasyon Siiresi, dak.

Sekil 6. Aglomerasyon siiresinin verim {izerine etkisi (pH: 10,
Kangtirma Hizi: 1600 dev/dak, Kati Orani: %5, Na-Oleat
Miktart: 10 kg/ton, Gazyagi Miktari: 180 kg/ton, Kondisyon
Siiresi: 5 dak, Reaktif Karigtirma Stiresi: 5 dak).

Diisiik aglomerasyon zamaninda, toplayici reaktif ile
hidrofob hale getirilen taneler yag fazina yeteri
kadar alinamadigi, yiiksek aglomerasyon zamaninda
ise olusan aglomeratlar tekrar bozunmaya basladigi
i¢in verim diisiik olmaktadir. Bu nedenle en yiiksek
verime ulasilan 5 dak, aglomerasyon siiresi optimum
olarak kabul edilmistir.

3.7  Reaktifkaristirma siiresinin etkisi

Sisteme toplayict reaktif ilave edildikten sonra
baglayict sivi ilave edilene kadar gegen zaman
reaktif karigtirma siiresi olarak kabul edilmis ve
deney sonuglar1 Sekil 7'de sunulmustur.

Yapilan deneylerde reaktif karistirma siiresi
arttikga verim degerinde ¢ok az da olsa bir azalma
meydana gelmistir. Verimdeki bu azalma, siire
arttikca mineral yiizeyine zayif bagla adsorplanan

toplayicinin ylizeyden uzaklagmasina ve
hidrofoblugun azalmasina dayandirilmistir.  Bu
nedenle 1 dak reaktif karigma stiresi yeterli
olmustur.
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ReaklirKaristirnta Siiresi, dak.
Sekil 7. Reakiif karistirma stiresinin verim tizerindeki etkisi
(pH: 10, Kangtrma Hizi: 1600 dev/dak, Kati Oram: %5, Na-
Oleat Miktar:: 10 kg/ton, Gazyagi Miktart: 180 kg/ton.
Kondisyon Siiresi: 5 dak. Aglomerasyon Siiresi: 5 dak).

3.8 Kondisyon siiresinin etkisi

Pilptirt (kati+sivi) toplayici ilave edilmeden Onceki

kanistirildigr  siire  kondisyon siiresidir ve verim
tizerindeki etkisi Sekil 8'de verilmistir.
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Kondisyon Siiresi, dak.
Sekil 8. Kondisyon siiresinin verim tizerindeki etkisi (pH: 10,
Karnigtirma Hizi: 1600 dev/dak, Kati Oran:: %35, Na-Oleat
miktari: 10 kg/ton, Gazyagi Miktari: 180 kg/ton, Reaktif
Karistirma Siiresi: 1 dak, Aglomerasyon Siiresi: 5 dak).

Sekil 8'den de goriilebilecegi gibi 2 dak kondisyon
stiresi yeterli olmus ve %94.13 gibi bir verimle
aglomerat elde edilmistir. Kondisyon siiresi arttik¢a
verimde fazla bir degisme meydana gelmemistir.

4 SONUCLAR

Kalsit numunesinin  yag
zenginlestirilmesinde  etkin parametreler
incelenmis ve optimum kosullar belirlenmistir.

aglomerasyonu ile
olan

Optimum pH, Bunun
altindaki degerlerde Na-Oleat'm ¢oziiniirligiiniin az
olmasi  nedeniyle, degerlerde  ise
sistemdeki hidroksil iyonu konsantrasyonunun
artmasi sonucu verim diigmektedir.

Karistirma hizi 1600 dev/dak'da
ulasilmistir.  Daha  disiik  karistirma
hizlarinda elde edilen aglomeratlann boyutlarinin
kiiciik olmasi, ¢ok yiiksek karistirma hizlarinda ise
olusan aglomeratlann pargalanmaya
nedeniyle verim diigmiistiir.

10 olarak belirlenmistir.

tzerindeki

en yiiksek
verime

baglamasi

Gazyag1 miktar1 diisiik oldugu zaman elde edilen
aglomeratlar zayif, cok yiliksek gazyagi miktarinda
ise elde edilen aglomeratlar pasta seklinde olmustur.
Bu nedenle optimum gazyagi miktar1 180 kg/ton
olarak belirlenmistir.

Diisiik Na-Oleat miktarlarinda oleat anyonlar:
kalsit ylizeyini yeteri kadar hidrofob yapamadigi
icin, yliksek Na-Oleat miktarinda ise misel olusumu
nedeniyle verim diigmiistiir. Bu nedenle 10 kg/ton
Na-Oleat miktar1 optimum olarak belirlenmistir.

Ayrica aglomerasyon siiresi olarak 5 dak, reaktif
karistirma siiresi olarak 1 dak ve kondisyon siiresi
olarak 2 dak yeterli olmaktadir. Aglomerasyon
siresi arttikca verim diismekte, reaktif karistirma
siiresi ve kondisyon siiresi artik¢a verimde fazla bir
degisme meydana gelmedigi goriilmiistiir.

Optimum kosullarda yapilan deneyde
agirlikca %94.13 verimle aglomera edilmistir.

kalsit
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Tinkalden Borik Asit Uretimi

A. Mergen, H. Demirhan, M. Bilen, H. Cebi & M, Giindiiz
Eti Holding A.S., Ar-Ge Dairesi Baskanhg1, Istanbul Yolu Uzeri 9. kin Giivercinlik, Ankara, TURKIYE.

OZET: Bu cahsmada. Eti Bor A.S. Genel Miidiirliigii'ne bagh Kirka Boraks Isletmesi {iriinii tiivenan tinkal ve
Eti Bor A.S. Bandirma Bor ve Asit Fabrikalarinda tiretilen boraks dekahidrat kullanilmak suretiyle borik asit
tretimi laboratuvar Olgekte yapilmistir. Ayrica, endistriyel uygulamalardaki ¢ozelti yogunluklar da dikkate
alinarak 1240 g/l yogunluga sahip derisik ve 1180 g/l yogunluga sahip zayif ¢ozelti kullanilmak suretiyle
borik asit liretim calismalart da gerceklestirilmistir. Yapilan laboratuvar ¢alismasinda elde edilen borik asit
verim degerleri oldukga yiiksektir. Uretilen borik asit rafinasyon islemine tabi tutularak siilfat ve sodyumca
dustik, ytiiksek saflikta borik asit liretimi gergeklestirilmistir.

ABSTRACT: In this study, boric acid was produced by using run of mine tincal, produced by Kirka Boron
Works which is a subsidiary of Eti Bor A.S,, and from boraks decahydrate, a product of Bandirma Boron and
Acid Factories of Eti Bor A.S. In addition, by taking the solution densities used in the industrial applications
into consideration, saturated borax solution with a density of 1240 g/l and a weak borax solution with a
density of 1180 g/l were used for boric acid fabrication. Boric acid production yield is high. A high purity
boric acid with low sulphate and sodium was produced after refining.

| GIRIS

Tiirkiye'de borik asit tretimi Eti Holding A.S,
bilinyesindeki Eti Bor A.S. Genel Miidiirliigii'ne
bagh Bandirma Bor ve Asit Fabrikalari Isletme
Miidiirliigii'nde kolemanit konsantresi kullanilarak
yapilmaktadir. Ancak, tilkemizin rezerv acisindan
zengin olan diger bor bilesigi tinkal konsantresinin
kullanilmast durumunda, borik asit iiretimi igin
kullanilan silfiirik asit tiiketiminin %33 oraninda
azalacaglr ve kolemanit kullanimi sirasinda yan
uriin olarak elde edilen jipsin olusturdugu stizme
problemi ve atik problemlerinin ortadan kalkacagi
diisiiniilmektedir. Ayrica tinkalden, siilfiirik asit
kulanilarak borik asit tiretimi sirasinda yan tiriin
olarak elde edilen sodyum siilfatin kagit ve
deterjan  sanayinde  kullanm — miimkiindiir.
Kolemanitten borik asit Uretiminin getirdigi bazi
problemler dikkate alinarak, tinkalden borik asit
Uretimi prosesinin uygulanabilirliligine yonelik
laboratuvar calismalart yapilmustir.

Tinkal cevheri (Na2B40,.10H,0) Eskisehir Iline
bagli Kirka ilcesindeki sahalarda tiretilmektedir.

Ocaktan cikarildiginda ortalama %20-29 B203
iceren cevherin, konsantrator tesisinde

zenginlestirilmesi ile %32 BO-s icerikli konsantre
uretilmektedir.  Zenginlestirme; kirma, mekanik
dagitma ve boyuta gore smiflandirma ile tinkal
cevheri iginde bulunan gang minerallerinin ayrilmast
ve uzaklastirilmasi esasina dayanir. Uretilen tinkal
konsantresinin  bir  kismu  boraks  pentahidrat
(Na2iS407.5H20) ve boraks dekahidrat
(Na2B,07.10H20) iiretimlerinde kullanilmakta ve
kalan kismui ise yurt digina satilmaktadir.

Tinkal cevherindeki suda ¢oziinmeyen maddeler,
dolomit, kil ve genellikle {ileksit halindeki bor
tuzundan ibarettir. Cevher yataginin bilyik bir
kismint olusturan bilesik cevherin icerdigi suda
¢oziinmeyen maddelerin % 50-60'nin montmorillonit
ve dolomitten olustugu, tabakali cevherde ise bu
oranin dolomit lehine degistig§i ve dolomit yaninda
kalsitinde bulunabildigi belirtiimektedir.

Literatiirde tinkal konsantresinden baslayarak
borik asit eldesinde farkli bir c¢ok yontem
uygulanmaktadir. Uygulanan bir yOontem tinkal
konsantresinin nitrik asil veya klorik asit ile
¢oziilerek borik asit elde edilmesidir (Balkan vd.
1979). Ancak kuvvetli asidik ortamdan dolay1
kullanilan ekipmanlarin émrii kisa olmakta, borik asit
maliyeti artmaktadir. Diger bir yontem ise tinkal
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konsantresinin ~ 80°C'daki  sulu  coOzeltisinin
elektrolizi ile borik asit tretilmesidir (Tolun vd.
1981). Fakat ewuerii sarfiyati ¢ok yiiksek
oldugundan yontemin uygulamasi su an mimkin
goriilmemektedir. Bu nedenle, genelde tinkalden
baglayarak borik asit eldesihde siilfiirik asit
kullanilmustir.

Literatiirde siilfiirik asit kullanilarak"tinkalden
borik asit ve sodyum siilfat tiretiminde genel olarak
iki.farkli yontem uygulanmaktadir. Birinci yontem
sodyum siilfatin sicakta tretimini kapsamaktadir
(Taylor 1953, Taylor 1956, Newman 1932). Bu
yontemde dayanilan temel nokta borik asitin
¢Ozlinlirliigliniin ~ sicaklikla artmasi  (100°C'a
kadar), sodyum siilfatin ¢oziindrligiiniin  ise
yaklasik 33°C'a kadar artmasi, fakat bu sicakliktan
sonra hafifce azalmasidir. Bu yontemde sodyum
stlfatin, ytiksek sicaklikta (95-99°C) cozeltiden
borik asit kristallendirilmeden once
kristallendirilmesiyle veya c¢oOzeltide borik asit
distik sicakliklarda (35-45°C) kristallendirildikten
sonra, c¢oOzeltinin tekrar kaynatilarak suyunun
buharlastirilip sodyum  siilfata doygun hale
getirilmesinden sonra sodyum stilfatin
kristallendirilmesi yoluyla elde edilmektedir.

Uygulanan ikinci yontem ise sodyum siilfatin
borik asit ¢ozeltisinden sogukta kristal lendirilerek
ayrilmasini ongormektedir (Bedri & Tolun 1979).
Bu yontemde sodyum siilfat, ¢ozeltide borik asit
kristalleri elde edildikten sonra ¢Ozeltinin daha
diisik sicakliklara sogutulmasi ile elde edilir.
Burada elde edilen sodyum siilfat dekahidrat
halindedir. Sodyum siilfat dekahidrat fazla bir
kullammm alanina sahip olmadigindan yiiksek
sicakliklara isitilarak  susuz hale getirilmesi
gerekmektedir. Bu ise sistemin dezavantaji olup,
ilave bir proses maliyeti anlamina gelmektedir.
Ayrica, sogukta uygulanan yontemde borik asit
eldesinden sonra sodyum siilfat eldesi icin
kullanilacak ¢ozelti icerisindeki fazla asidin cesitli
ilaveler ile (Ornegin, saf boraks dekahidrat,
metaborat, sodyum hidroksit) nétr hale getirilmesi
gerekmektedir. Bunun nedeni, sodyum siilfatin
kristalisazyonunun noétral ortamda  yapilmast
zorunlulugu ve proses evaparatoriine notral ¢ozelti
dongtisii saglamak amacryladir.

Bu calismada, borik asit {liretiminde baslangic
hammaddesi olarak tiivenan tinkal, boraks
dekahidrat ve endiistriyel Olcekte uygulanan 1240
g/l yogunluga sahip derisik c¢ozelti ve 1180 g/
yogunluga sahip seyreltik ¢ozelti kullanilmistir.
Borik asit tretiminde uygulanan yontem sicakta
sodyum stilfat eldesine dayanmaktadir.

2 DENEYSEL CALISMALAR

Kullanilan tiivenan tinkal Kirka sahasindan
alimmistir.  Tiivenan tinkalin parca boyutlart 10

146

mm'in altindadir. Kullanilan boraks dekahidrat ise
Bandirma Bor ve Asit Fabrikalar1 Miidirligi'nden
temin edilmistir. Kullanilan tiivenan tinkalin ve
boraks dekahidratm kimyasal analizleri Cizelge 1 ve
Cizelge 2'de verilmistir.

Cizelge 1. Tiivenan Tinkalin Kimyasal Analizi (%).
B0, Si0, R0 Ca0  MgO As
26.83  5.14 0.87 4.73 5.77 0.0013

Cizelge 2. Boraks Dekahidrat Kimyasal Analizi
B,0, Na,0 SO0, Cl Fe
% 36.5 % 16.58

<70 ppm <50 ppm <10 ppm

Tiivenan tinkal ve boraks dekahidrata ilave olarak
endustriyel Olgekte uygulanan 1240 g/l yogunluga
sahip derisik ¢ozelti ve 1180 g/ yogunluga sahip
seyreltik ¢ozelti kullanilarak borik asit eldesi
calismalarida yapilmistir. Bu ¢ozeltilerden borik asit
tiretim caligmasi yapilmasinin temel nedeni hali hazir
durumda bu c¢ozeltilerin  endiistriyel  Olcekte
uretilmesi  sebebiyledir. Borik asit tiretiminde
uygulanan akim semasi Sekil 1'de verilmistir.

2.1 Cozeltive Alma ve H2504 [lavesi

Tiivenan tinkal ve saf su kullanilarak 1/1, 1/2, 13 (g
tinkal/g saf su) oranlarina tekabiil edecek sekilde
kanigimlar hazirlanmistir ve bu karigimlar 98°C'a
sitilarak  boraks ¢oOzeltiye alinmistir. Bu  safhada
¢ozelti pH'1 8-9 arasindadir. Elde edilen kati-¢ozelti
karisimindan kati, filtrasyonla ayirilmistir. Filtrasyon
gerceklestirilirken ¢ozeltinin soguyarak icerisindeki
boraksin kristallenmemesi icin filtrasyon islemi bir
1sitict uizerinde gerceklestirilmistir. Boraks
dekahidrat kullanilarak borik asit liretiminde ise yine
1/1, 122 ve 173 oranlarinda (g boraks dekahidrat/g saf
su) karigimlar hazirlanarak boraks 98°C'da cozeltiye
alimmistir. Fakat boraks dekahidrat saf oldugundan
¢ozeltinin filtre edilmesine gerek goriilmemistir.
Derisik ve seyreltik cozeltiler kullanilarak yapilan
deneylerde ise cozeltiler reaktor icerisinde 98°C'a
sitildiktan sonra ¢ozelti igerisinde bulunabilecek ¢ok
ince taneli Kkillerin ayrilmasi amaciyla filtrasyon
islemi uygulanmuistir.

Cozelti hazirlama safhasindan sonra asit ilavesi ve
kristalizasyon amaciyla ¢ozelti, 1 litrelik bir hacme
sahip ve etrafinda gerekli 1sitma ve sogutma
yapilmasina imkan verecek ceketli bir reaktor
icerisine alinmustir. Bir kreostat vasitasi ile reaktor
igerisindeki c¢ozelti sicakligi kontrol edilmektedir.
Reaktore alman ¢ozelti icerisine pH metre ve sicaklik
probu daldirilarak hem sicaklik hemde c¢ozelti pH'1
Olctlmistiir. Cozelti pH'm1 ve sicakligint kontrol
etmek amaci ile Orion 720A marka bir pH Metre
kalibre edilerek kullanilmigtir. 98°C'da bulunan 8-9
pH degerine sahip c¢ozelti icerisine H2SO4 ilave
edilerek pH degeri 3-3.2'ye distirilmistir. Bu
esnada borik asit olusmaktadir (Aytekin 1985).
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Asit ilavesi esnasinda c¢ozelti karistiricr ile stirekli
karigtirllmaktadir. Asit katildiktan sonra c¢ozelti
500 devir/dakika hizinda 30 dakika siireyle
reaksiyon olusumunun tamamlanmasi amaciyla
karigtirldlmistir. Deneylerde kullanilan siilfiirik asit
Merck firmasindan alinmistir (safiyet %95.1-98).

2.2 Borik Asit Eldest

Asit  katildiktan sonra 98°C'da 30 dakika
bekletilen ¢ozeltiden borik asit kristalleri iki
asamada elde edilmistir. Birinci asamada, cozelti
sicakligi 98°C'dan 70°C sicakliga dustiriilerek
¢cozelti 200 devir/dakika karigtirma hizinda 30
dakika bekletilmistir. Elde edilen borik asit
kristalleri filtre edilmek suretiyle cozeltiden
ayrilmistir. Cozelti tekrar reaktore geri bosaltilarak
70°C'da bulunan reaktor sicakligr ikinci bir borik

asit kristali eldesi icin 35°C'a indirilmistir. Bu
sicaklikta cozelti 200 devir/dakika karistirma hizinda
yaklasik 30 dakika siireyle reaktorde bekletilmistir.
Elde edilen borik asit kristalleri ayni sekilde filtre
edilerek cozeltiden ayrilmustir.

2.3 Rafinasyon islemi

Uretilen borik asidin safsiziginm  giderilmesi
amaciyla borik asit kristalleri rafinasyon islemine
tabi tutulmustur. Rafinasyon islemi iki farkli sekilde
uygulanmustir. Plskiirtme yonteminde borik asit

kristallerinin ylizeyleri yikanmak suretiyle
safsizliklar  giderilmeye  calisilmistir.  Yikama
isleminde 15°C sicakliktaki saf su kullanilmustir.

Diger rafinasyon yontemi olan ¢6zme yOnteminde
elde edilen borik asit kristalleri saf su kullanilarak
cozeltiye alinmis ve tekrar kristallendirilmistir.
Cozme isleminde kullanilan saf'su miktar1 1/1, 12 ve
13 (g borik asit/g saf su) olacak sekilde
ayarlanmigtir. Cozme iglemi 98°C'da yapilmis ve
35°C'da borik asit kristellendirilmistir. Elde edilen
borik asit kristalleri 45-50°C'da 4-5 saat siireyle
etiivde kurutulmustur. Kurutma sicakliginin diistik
tutulmasinin sebebi borik asidin 55-60°C'un tizerinde
dehidrasyona ugramasidir (Kocakusak vd. 1998).

Cozelti yogunluklari, deneye baslamadan once ve
her kademe sonrasinda dansimetre ile kontrol
edilmistir. Baslangic hammadde analizleri (tiivenan
tinkal ve boraks dekahidrat) Shimadzu Marka XRF-
1700 Model X-Isinlar1 Florosan Spectrometre cihazi
kullanilarak yapilmustir. Uretilen borik asilin B203
analizi volumetrik ve icerdigi diger empiiritelerin
analizi ise spektrofotometre ile tayin edilmistir.

Uretilen borik asidin sicakliga baght agirlik
kaybinin Olciilmesi ve borik asidin sicakliga bagl
davraniginin tespit edilmesi icin SETARAM Labsys
3.0 DTA-TG sistemi (sitma hizi  10°C7dak)
kullanilmigtir.  Ayrica, X-Isinlari ~ Difraktometre
(XRD) analizi Siemens marka XRD cihazinda Cu
Ka radyasyonu kullanilarak 2°/dak tarama hizinda
yapilmustir.

3 DENEY SONUCLARI VE TARTISMA
3.1 Tiivenan Tinkal ve Boraks Dekahidrat

Tiivenan tinkal kullanilarak borik asit iiretiminde
oncelikle tiivenan tinkal 98°C'da suda (pH=S8-9)
¢Oziilmistlir. Yani bu safliada herhangi bir asit
ilavesi yoktur. pH=8-9 araliginda calisilmasinin
nedeni tlivenan tinkalin safsizhk olarak Onemli
oranda dolomit ve monmorillonit icermesi ve bu
safsizliklardan Ozellikle dolomitin ¢ozelti pH=7'nin
altinda bulundugu durumlarda ¢éziinmesidir. Olusan
magnezyum ise magnezyum silfata doniismekte ve
¢cOzelti magnezyum iyonlan ile kisa stirede doygun
hale gelmektedir (Tolun & Bedri 1974.). Tiivenan
tinkalin c¢ozeltiye alinmasi esnasinda notral veya
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alkali ortamlarda calisilmasinin diger nedeni ise
notral ortamda B203 ¢oziintirliigliniin artmasidir
(Adams 1964).

Borik asit tliretiminde tlivenan titikal/saf su ve
boraks dekahidrat/saf su oranlan degistikce elde
edilen ¢ozeltinin B203 konsantrasyonu dolayisiyla
yogunluk degeri degismektedir. Bununla birlikte,
tlivenan tinkal/saf su orant 1/1, 12 ve 1/3 olacak
sekilde hazirlanan karigimlardan elde edilen
¢ozeltilerin yogunluk degerleri arasinda ¢ok biiyiik
bir fark yoktur (Cizelge 3). Boraks dekahidrat/saf
su orani arttikga dogal olarak ¢ozeltinin yogunluk
degeride artmaktadir. Cozeltiden borik asit elde
edildikten sonra kalan cozeltilerin yogunluk
degerleri her durumda ilk c¢ozeltinin yogunluk
degerinin biraz tizerinde cikmaktadir. Bunun
sebebi ¢oOzeltide kalan reaksiyona girmemis
stilftirik asit, olusan sodyum siilfat veya cozeltide
kalan empiiriteler olabilir (Karakaya 1990).

Cizelge 3. Farkli Tivenan Tinkal-Saf Su ve Boraks
Dekahidrat-Saf Su Oranlarinda Cozelti Yogunluklart ve
Borik Asit Uretim Verimleri.

Tiivenan Tinkal /1 12 13
ik Céz. Yog. (g/)  1110-1130 1090-1110  1080-1090
Verim (%) 83 86 89
Son Céz. Yog. (g/l) 1120-1150 1100-1130 1095-1115
Boraks Dekahidrat
flk Céz. Yog. (g/1) 1195 1160 1120
Verim (%) 88 93 94
Son Cdz. Yog. (g/)  1200-1220 1155-1175 1110-1135

3.1.1 Kristalizasyon ve Verim

Tiivenan tinkal/saf su oran1 1/1, 122 ve 1/3 oranlar
baz alinarak hazirlanan cozeltilerden borik asit
oncellKii olarak 70°C'da  kristalize edilmeye
calisilmustir. Fakat, verilen oranlarin higbirinde
70°C'da borik asit kristalleri elde edilememistir.
Bunun nedeninin ise ¢Ozeltinin  baslangig
yogunlugunun veya diger bir deyisle c¢Ozeltinin
B203 konsantrasyonunun 70°C'da borik "asit
kristalleri elde edebilecek seviyelerde olmamasidir.
Bu nedenle, verilen oranlarda borik asit kristalleri
sadece 35°C'da elde edilebilmistir. Boraks
dekahidrat/saf su orami 1/1, 12 oranlarinda
70°C'da borik asit elde edilmesine ragmen 1/3
oraninda ise yukarida belirtilen sebebden dolay1
borik asit elde edilememistir.

Tiivenan tinkal/saf su ve boraks dekahidrat/saf
su oranlan 1/1, 12 ve 13 oldugu durumlarda elde
edilen borik asit kristallerinin boyut olarak
birbirinden goézle goriilebilir bir farki yoktur.
Tiivenan tinkal/saf su ve boraks dekahidrat/saf su
oranlart 1/1, 12 ve 13 baz alinarak yapilan
calismalarda elde edilen verim degerleri arasinda
biiyiik bir fark olmadigi gozlenmistir (Cizelge 3).
Bununla birlikte, boraks dekahidrat kullanilarak
yapilan deneylerde verim degerleri, tlivenan tinkal
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kullanilarak yapilan deneylerde elde edilen verim
degerleriden daha yiiksektir. Bunun sebebi, tlivenan
tinkal kullanilarak yapilan deneylerde, boraks
¢cozeltiye alindiktan sonra kati atigin ¢ozeltiden
ayrilmasi icin yapilan filtrasyon esnasinda killerin
filtre yiizeyini tikamasi ve B203 Kkayiplarma yol
acmasidir (Kocakusak vd. 1979). Boraks dekahidrat
saf bir malzeme olmasi sebebiyle siizmeden meydana
gelebilecek B203 kagagi olmamustir.

3.1.2 Safiyet

Farkli tiivenan tinkal/saf su ve boraks dekahidrat/saf
su oranlart (1/1, 12 ve 1/3) kullanilarak tretilen
borik asit kristallerinin kimyasal analiz sonuglarina
gore borik asit icerisindeki 9%B2U3 miktarlar
birbirlerine yakin degerler olup %53.5-54.7 arasinda
degismektedir (Cizelge 4). Borik asit (H3BO3)
icerisinde teorik olarak %56.28 B203 oldugu g6z
ontine alindiginda tretilen borik asitler %95-97.2
safiyettedir. Tiivenan tinkal kullanilarak tiretilen ham
borik asit icerisindeki stilfat degerleri 1/1, 12 ve 13
oranlarinda birbirine yakindir. Tiivenan tinkalden
tretilen ham borik asit icerisindeki siilfat degerleri
%?2.5, sodyum degerleri ise %1.20 civarindadir.
Siilfat ve sodyum arasindaki oranlar sodyum ve
stilfatin  iriin  igerisinde sodyum siilfat seklinde
olabilecegini gostermektedir.

Boraks dekahidrat kullanilarak borik asit {irtini
icerisindeki siilfat degerleri % 1.5-3.25 arasinda
degisirken, sodyum degerleri ise  %0.75-1.60
degerleri araligindadir.

Tiivenan tinkal kullanilarak borik asit iiretiminde
tiivenan tinkal 98°C'da suda coziildiikten sonra elde
edilen ve c¢ozeltiden filtre edilerek ayrilan kati atigin
B203 igerigi % 14-20 arasinda degismektedir (Cizelge
5). Ayrica, kat1 atik yiiksek oranlarda Ca, Mg ve Si
icermektedir. Atik icerisindeki B203 igeriginin
yiiksek olmasinin sebebi, filtrasyon esnasinda cozelti
icerisindeki B2C>3iin soguma nedeniyle kristalize
olmasi ve katida kalmasidir. Tinkal cevheri icerisinde
bulunan Killer, siispansiyonda ince dagilarak kisa
siirede filtre yiizeylerini tikamakta (Kocakusak vd.
1979) bu ise sicak c¢oOzeltinin  filtrasyonunu
zorlastirarak ~ sogumasina  ve  borik  asidin
kristallenmesine neden olmaktadir. Kati atigin Ca,
Mg ve Si oranlarinin yiiksek olmasi ise kat1 atik
icerisindeki dolomit ve kilden kaynaklanmaktadir
(Tolun & Bedri 1974). Kati atik igerisindeki
alliminyumun  azligt atik  icerisindeki  kilin
montmorillonit tipi kil oldugunu gostermektedir
(Bedri & Tolun 1979). Kat1 atik icerisindeki Na ise
¢ozeltideki borun sodyumlu bir bilesik olarak (tinkal
veya boraks dekahidrat) c¢Okmesinden ileri
gelmektedir. Kati atik kismin kimyasal analiz
sonuclan incelendiginde tiivenan tinkal/saf su orani
1/ ve 12 oldugu durumda B203 iceriklerinin 1/3
karigim  oranmma gore daha yiiksek oldugu
gozlenmistir. Bu durum baslangictaki su oram



arttikca borik asidin tiivenan tinkalden daha yiiksek
oranda kazanildigim1  goOstermektedir.  Ayrica,
tiivenan tinkal ve boraks dekahidrat kullanilarak
yapilan deneylerde borik asit elde edildikten sonra
kalan cozeltinin kimyasal analiz sonuclarina gore
I/l ve 12 kansim oranlarinda 13 oranina gore
¢ozeltide daha fazla B203 kaldigi saptanmustir. Bu
ise baslangicta kullanilan su miktart arttikga borik
asitin ¢oOzeltiden daha yiiksek oranda kazanildigini
gostermektedir. Cizelge 3'deki verim degerleri
incelendiginde 1/3 oranimnda veriminin daha
yiiksek olmasi bu durumu teyit etmektedir.

3.2 Derisik (1240 g/l) ve Seyrettik (1150 g/l)
Cozeltiler

Derisik ve seyrettik ¢ozeltileri kullanilarak yapilan
deneylerde 98°C'da c¢oOzelti igerisine asit ilave
edildikten yaklasik bir dakika sonra borik asit
kristalleri olugmaya baglamistir (Cizelge 6). Bu
esnada cozelti pH'mda cok az bir yiikselme olmasina
ragmen fazla bir degisim gozlenmemistir. 98°C'da

asit ilave edildikten hemen sonra borik asit
kristallerinin olugmast, ¢Ozeltinin B203
konsantrasyonunun yiiksek olmasidir. Cozeltiden

98°C'da borik asit kristalleri alindiktan sonra, cozelti
ikinci bir borik asit kristalizasyonu icin sirasiyla
70°C ve ve 35°C'a sogutulmasi esnasinda, tiivenan

Cizelge 4. Farkli tiivenan tinkal/safsu ve boraks dekahidratsSafsu oranlarinda iiretilen borik asitlerin kimyasal analizi.

NiHAI URUN (70°C)

NiHAI URUN (35°C)

H3BO3 H3BO3
Tivenan Tinkal % B,0j % SO< % Na % B,0j % SO, % N a
Uriin (1/3)* Borik asit elde edilememistir 53,95 2,60 1.17
Uriin (1/2) Borik asit elde edilememistir 53,64 2.54 1.25
Uriin_(1/1 Borik asit elde edilememistir 53.96 2.45 1.13
Boraks Dekahidrat
Uriin (1/3) Borik asit elde edilememistir 53,53 3,25 1.57
Uriin (1/2) 54.70 1.39 0.66 54.72 1.57 0.72
Uriin (1/1) 53.98 2.32 L10 54.22 197 0.95

' Parantez igerisindeki degerler kullanilan g madde/g safsu oranini gostermektedir.

Cizelge 5. Tivenan tinkal kullanilarak 1/ karigim oraninda boraksin ¢ozeltiye alinmasindan sonra ¢éziinmeyen kati
atifin kimyasal analizi.

% B203 S04 Na Ca Fe Mg Al Si
Kat1 Atik 18.5 3.15 3.92 21.46 0.19 11.43 0.46 11.87
Cizelge 6. Derisik ¢ozelti kullanilarak dretilen borik asidin kimyasal analizi
NiHAI URUN (98°C) NiHAI URUN (70°C) NiHAI URUN (35°C)
H.B0 H3BO3 HjBO,
% B,0, % S0, % Na | % B,0, % SO, % Na | % B,0, % SO* % Na
Uriin 50.85 6.12 2.70 52.72 4.13 1.57 52.36 3.69 1.8
tinkal ve boraks dekahidrattan hazirlanan 1240 g/l yogunluga sahip derisik cozeltisi

cozeltilerde de gozlendigi gibi, ¢ozelti pH degeri

yikselmeye  baslamustir. Meydana  gelen
yikselme  cozelti icerisinde  borik  asit
kristallerinin olusumu sebebiyledir. Cozeltide

+

borik asit kristalleri olusumu esnasinda H
katyonu (BO3)" anyon kompleksi ile birlesir ve
bu nedenle c¢ozelti igerisinde asidik katyon (H*)
miktart azaldig icin cozelti pH'i yiikselir. Cozelti
pH'nin kristalizasyon stiresinin yaklasik son 20
dakikasinda sabit hale geldigi gorilmiistiir.
Bunun nedeni ise ¢ozeltide borik asit kristalleri
olusturacak iyonlarin tiikkemnesi sebebiyledir.
Diger bir deyisle, ¢ozelti icerisindeki mevcut H'
ve (BO3)” iyonlarinin hemen hemen tiimiiniin
borik asit olusumunda tiiketilmesidir.

kullanilmak suretiyle borik asit iiretiminde verim
%93'diir (Cizelge 7).

1240 g/l yogunluk degeri kullanilarak elde edilen
borik asidin B,0, degerleri yaklastk 9%50'.5-53
arasindadir. Fakat ham borik asidin siilfat ve sodyum
icerikleri oldukca yiiksektir. Ham borik asidin silfat
icerigi %3.7-6.1 arasinda degisirken, sodyum igerigi
ise %1.5-2.7 arasinda degismektedir (Cizelge 6).

1240 g/I'ik derisik ¢ozelti kullanilarak tiretilen ham
borik asidin tiretim verimleri yiliksek olmasina ragmen
bu yogunluk degeri borik asit liretimi icin uygun bir
deger degildir. Bunun sebebi, bu yogunluk degeri
kullanilarak yapilan iiretimlerde borik asit, reaksiyon
stiresinin hemen baglangicinda olusmaktadir. Borik
asitin cozelti daha reaktor icerisinde iken kristalize
olmasi ise arzu edilen bir durum degildir. Ayrica, bu
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yogunluk degerinde elde edilen ham borik asidin
siilfat ve sodyum degerleri de oldukga yiiksektir.

Cizelge 7. Derisik ve seyreltik ¢ozeltilerden borik asit tiretim

i kal ) sunlug
Derisik Cozelti Seyreltik Cozelti

(1240 g/) (1180 g/)
Verim (%) 93 91
Son Cozelti 1260 1200

Yogunlugu (g/I)

icerdikleri tespit edilmistir. Ayrica, 70°C'da elde edilen
borik asit kristalleri 35°C'da elde edilenler gore daha
koyu renklidir. Bu durum c¢ozelti icerisindeki
reaksiyona girmemis siilfatin, ¢ozeltide mevcut ¢ok
ince killerin ve/veya flokulanlarin ilk kristallendirme
safhasinda kristallerle birlikte alindigini
gostermektedir.

Cizelge 9. Seyreltik ¢ozelti (1180 g/l) kullamlarak tiretilen borik
asitin kimyasal analizi

Cizelge 8'de 1240 g/l yogunluk degeri
kullanilarak tretilen borik asit filtre edildikten
sonra kalan ¢ozeltinin analizi verilmistir. Kalan
¢ozelti icerisindeki sodyum ve siilfat degerlerinin
yiksek oldugu goriilmektedir.

Seyreltik  ¢ozelti (1180 g/1) kullanilarak
yapilan deneyler, derisik ¢ozelti kullanilarak
yapilan deneylere benzerdir. Fakat seyreltik

¢ozelti kullani-

Cizelge 8. Derisik ve seyreltik cozeltilerden borik asit

retildikten sonra kalan ¢ézeltinin kimyasal analizleri.

. B,O, @) SQ, (%) Na(%)
Derisik Cozelti 80.6 22 9.01
Seyreltik Cozelti 76.2 13 5.5

larak yapilan caligjmada 98°C'da herhangi bir
borik asit kristalizasyonu gozlenmemistir. Bunun
sebebi ise ¢ozelti yogunlugunun veya diger bir
deyisle ¢ozelti icerisindeki B203
konsantrasyonunun 1240 g/I'lik c¢ozelti kadar
yiiksek olmayisidir.

1180 g/1 yogunluga sahip seyreltik cozelti
kullanilmak  suretiyle yapilan  borik  asit
tretiminde verim %91 olup, 1240 g/l yogunluga
sahip ¢ozeltiden elde edilen borik asit verimine
oldukca yakindir (Cizelge 7).

1180 g/l yogunluk degeri kullanilarak elde
edilen borik asidin B203 degerleri yaklasik %54
civarinda olup, siilfat ve sodyum icerikleri ise

sirastyla % 1.8-2.1 ve %0.8-1.0 arasinda
degismektedir (Cizelge 9). Cizelge 10'dan
goriilecegi tlizere tretilen borik asidin diger

empiirite (Ca, Fe, Mg, Al, Si) icerikleri oldukca
diistiktiir.

Borik asit filtre edildikten sonra kalan
¢Ozeltinin analiz sonuglarina gore (Cizelge 8)
¢oOzelti icerisinde yaklasitk %17 sodyum siilfat
olustugu gorilmistiir. Bununla birlikte, c¢ozelti
icerisinde reaksiyona girmemis siilfiirik asitten
kaynaklan  yaklasik %1.5 serbest siilfat
mevcuttur.

Tiivenan tinkal, boraks dekahidrat ve derisik
ve seyreltik cozeltilerden iretilen borik asit
kristalleri empiirite icerikleri agisindan
incelendiginde genel olarak 70°C'da elde edilen
borik asit kristallerinin 35°C'da elde edilen borik
asit kristallerine gore daha yiliksek oranda siilfat

150

Urun (70°C) iiriin (35°C)

% B,0, 54.06 54.04
% SO4 2.15 1.79
% Na 101 0.85
%Ca 0.006 0.004
%Fc 0.004 0.003
% Mg 0.0016 0.0005
%A1 0.004 0.0029
%Si 0.009 0.008

4 RAFINASYON

Bolim 3.2'de agiklanan sebeplerden dolayr 1240 g/l
yogunluga sahip derisik ¢ozelti borik asit tiretimi igin
uygun degildir. Bu nedenle, bu yogunluk degeri
kullanilarak tretilen borik asit kristallerine rafinasyon
islemi uygulanmamuistir.

Tivenan tinkal, boraks dekahidrat ve seyreltik
¢ozeltileri  kullanilarak  dretilen  borik asitlerin
safiyetleri %95'in ilizerindedir. Fakat iiretilen ham borik
asitlerin stilfat ve sodyum igerikleri ticari borik asite
gore daha yliksektir. Bu nedenle, tretilen ham borik
asidin rafine edilmesi gerekmektedir.

Rafinasyon islemi piiskiirtme ve ¢6zme yoOntemi
olmak tizere iki farkli sekilde yapilmistir. Piiskiirtme
rafinasyonu sonucunda elde edilen borik asitin safiyeti
¢o6zme yoOntemine goére daha disiliktiir. Ayrica,
puskiirtme yontemi ile rafine edilen borik asitin siilfat
ve sodyum igerikleri daha yiiksektir (Cizelge 10).

Cozme rafinasyon yonteminde saf su miktarinin
elde edilen borik asit safiyeti Ttlizerindeki etkisini
gorebilmek icin farkli borik asit/saf su miktarlar
kullanilarak  deneyler gergeklestirilmistir. ~ Cozme
rafinasyonu sonucunda borik asit/saf su orani 1/1
alimarak elde edilen rafine borik asidin %B20,
icerikleri, piiskiirtme rafinasyonu sonucunda elde
edilen borik aside yakin olup 12 ve 13 ile
karsilastirildiginda B203 safiyetleri daha diisiik, stilfat
ve sodyum degerleri ise daha yiiksektir (Cizelge 10).
Piiskiirtme ve ¢bzme yOnteminde 1/1 oranit
uygulanarak yapilan rafinasyonlar neticesinde tretilen
rafine borik asidin safiyetleri yaklasik %99.7 iken,
¢ozme yoOnteminde 12 ve 1/3 karisim oranlari
kullanilarak {retilen rafine borik asitin safiyeti ise
%99.9"un tzerindedir.

Piiskiirtme rafinasyonu ve ¢6zme rafinasyonunda
borik asit/saf su orant 1/1 oldugu durumda siilfat ve
sodyum miktarinin yiiksek cikmasinin nedeni suyun



borik asidi tamamen c¢ozmek icin yeterli
olmamasidir. Fakat ¢6zme rafinasyonunda borik
asit/saf su orant 12 ve 1/3 oldugu durumda borik
asit igerisindeki siilfat ve sodyum miktarmin
diistik olmasiin sebebi ise su igerisinde borik
asidin tamamen c¢Oziinmesi ve yeniden
kristallenme esnasinda siilfat ve sodyumun
¢cozeltide kalmasidir.  Puskiirtme rafmasyon
yonteminin ¢6zme rafmasyon yontemine yakin
sonuglar  vermesi stilfat ve sodyum
empiiritelerimn borik asit kristallerinin daha ¢ok
ylizeylerinde  bulundugunu gostermektedir.
Ayrica, piiskiirtme yonteminde oda sicakhiginda
bulunan saf su kullanilmasina ragmen, siilfatin ve
sodyumun uzaklastirilabildigi goriilmektedir.
Fakat bununla birlikte, rafmasyon igin
kullanilan suyun miktart arttikca su icerisindeki
¢Oziinecek borik asit miktarida artacagindan,
rafmasyon esnasinda daha az su kullanilmasi
tercih sebebidir. Bu nedenle, rafinasyonda 12
karisim orani uygun deger olarak gortilmektedir.
Rafmasyon isleminde uygulanan piiskiirtme ve
¢ozme yontemleri sonucunda elde edilen borik
asitin partikiil boyutlar1 arasinda gozle goriilebilir
farklar mevcuttur. Ayrica, piskiirtme ve ¢ozme
yontemi uygulanarak  yapilan  rafmasyon
islemlerinde elde edilen borik asit kristalleri
optik mikroskopda incelenmis ve kristallerin tane
boyut ve sekilleri acisindan birbirinden farkh
oldugu  saptanmistir.  Plskiirtme  yontemi
uygulanarak rafine edilen borik asit Kristallerinin
rafmasyon  esnasinda  ylizeyden  cOziinme
dolayisiyla  kiigiildiigli ve deforme oldugu
gozlenmistir. Fakat ¢6zme yonteminde borik asit
yemden tamamen ¢cOziindiiriliip

kristallendirildigi icin daha uniform bir tane
yapist elde edilmektedir. Bu nedenle, ¢ozme
yontemi  rafmasyonu  piskiirtme  yontemi
rafinasyonuna gore daha avantajlidir.

5 XRDve DTA-TG

Uretilen rafine borik asitlerin  yaplan XRD
incelemesi neticesinde sadece borik asit pikleri
Ayrica, rafine borik aside uygulanan DTA-TG
analizleri neticesinde literatiir ile uygun degerler elde
edilmistir (Sekil 2). TG analizinde 50-350°C arasinda
elde edilen agirlik kayb1 %43.696 olup, bu sonug teorik
borik asidin agirlik kaybi olan %43.72 ile uyumludur.
Yapilan DTA analizinde ise elde edilen pik sicaklik
degerleri literatiir ile yaklasik aynmidir (Marano &
Shuster 1969).
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Sekil 2. Rafine borik asitin DTA-TG grafigi.

6 SONUC

1. Farkli hammaddeler kullanilarak yapilan borik asit
dretim calismasinda minimum verim %83 olup,
minimum borik asit safiyeti %95'dir.

2. Seyreltik ¢ozeltisi kullanilarak %91 verimle yaklagik
%96 safiyette ham borik asit tretilmistir.

3. Ham borik asit safiyeti ¢cozme yontemi rafmasyonu
ile %99.95'e ylikseltilmistir.

izelge 10. Rafine borik asitin kimyasal analizi

H3BO,

% B,0, %S0, %Na %Ca %Fe %Al % Sio0,
Rafine (1/2) 56,10 0.040 0071  0.0017 0.0067  <0.01 <0.1
Rafine (1/2) 5625 00225 0051  0.0017  0.0076  <0.0l <0.1
Rafine (1/3) 5623 0.0292 0051  0.0025 0.0076 0,01 <0.1
Piiskiirtme Rafine  56-18 0.05 0.07  0.0002  0.006 - 0.6
56.10 0.04 0.09  0.0003  0.008 - 0.7

Piiskiirtme Rafine

T51
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KBI Samsun Izabe Ciiruflarmin Otojen Ogiitme Ozelliklerinin
Incelenmesi

T Dogru
Karadeniz Bakirigletmeleri A S, Proje Tesis Dairesi, Kizilay Ankara

L. Ergun
Hacettepe Universitesi Maden Miihendisligi Bolumu, Beytepe Ankara

OZET Bu cahsmada, KBI Samsun izabe ciiruflarmin otojen ogutulebilirligi iizerine farkh surelerde
sogutmanin etkilen incelenmistir Bu amagcla, flag finn ciiruflarindan ani1 sogutma, 24 saat ve 36 saat sogutma
numuneleri, konverter ciirufundan ise 36 saat sonunda sogutma numuneleri hazirlanmistir Numunelerin
kirllma dagilim fonksiyonlarinin belirlenmesi amaciyla ikiz sarkac ve tambur testi kullanilmigtir Kirilma
dagilim fonksiyonu ve tesisten alinan otojen degirmen besleme ve urun tane boyu dagilimlari kullanilarak
degirmenin bir matematiksel modeli olusturulmustur Simulasyon calismalari sonucunda, sok sogutmanin
degirmen Kkapasitesini Onemli ol¢ude artiracagi, 24 saat ve 36 saat sonra sogutmanin benzer ogutme
davramina sahip oldugu bulunmustur Konverter clirufu ise en zor 6giitiilen numune olmustur

ABSTRACT In this study, the effect of cooling duration on the autogenous gnnding properties of copper
smelter slags of KBI Samsun Smelter was investigated For this purpose, water quenched samples for
immeidiate and after 24 and 36 hours cooling duration from flash smelter slags and converter slag after 36
hours cooling were prepared Twin pendulum and tumbling mill tests were used for the determination of
breakage distribution functions of the samples Using the size distribution of the feed and product size
distributions of the autogenous mill at the plant and breakage distribution function, a mathematical model
was developed for the mill After simulation studies, it was found that quenching after 24 and 36 hours gave
similar gnndabilities whereas shock cooling would increase the mill capacity significantly Converter slag
was the most difficult sample to grind *

| GIRIS

Karadeniz Bakir isletmeleri Tekkekoy-Samsun da
bulunan bakir izabe tesislerinde bakir
konsantresinden prrometalurjik  yontemle blister
bakir (% 99 3 Cu) iretilmektedir iglem sonucu
olusan SO2 icerikli atik gazlar siilfiirik asit
tesislerinde  degerlendirilmektedir ~ Flas  izabe
teknolojisinin uygulandig1 tesislerde konsantreden
blister bakira 1ki asamada gecilmektedir Birinci
asamada flas ergitme firninda konsantre ergitilerek
% 50-60 Cu icerikli eriyik halde mat ile % 1 5-3 Cu
iceren genellikle demir oksit ve silikatlardan olusan
sivi fazda ciiruf elde edilmektedir  Akigskan
durumdaki mat Pierce-Smith konvertennde 1ki
asamalt olarak oksidasyona tabu tutulmakta ve
sonunda blister bakir ve yine % 3-5 Cu iceren ve
genel olarak demiroksit ile silikatlardan olusan ctiruf
elde edilmektedir Iki islem sonucunda elde edilen
ciiruf acik sahaya tasinmakta, 30-35 cm kalinhiginda

yatak olusturacak sekilde dokiilerek sogutmaya terk
edilmektedir ~ Sogutulmus ciiruf  konsantrator
tesislerinde degerlendirilerek % 28-30 Cu tenorlu
bir konsantre elde edilmektedir

Ciiruf ogutme devresinin akim semast Sekil 1 'de
sunulmaktadir Ceneli kiric1 ¢ikist malzeme +100
mm ve -100+25 mm olarak stoklanmakta ve bu ki
stoktan belirli oranlarda karistirilarak — otojen
degirmene beslenmektedir Degirmen cikisi 1ki kath
elekte elenmektedir 40x40mm acikliga sahip ilk
elegin uzern cakil degirmenin guc cekisine gore
ogutucu ortam olarak cakil degirmene veya 1 5x12
mm agiklikli diger elegin tlizerine kalan malzemeyle
birlikte otojen degirmene gen beslenmektedir Elek
altt hidrosiklona beslenmekte, alt akim otojen
degirmene gen donerken ust akim 4 hiicreden
olusan bir flotasyon devresine beslenmektedir Bu
devrenin konsantresi nihai konsantreye eklenmekte
artign  ise ikinci kademe hidrosiklon besleme
havuzuna gonderilmektedir Cakil degirmeni c¢ikist
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ve yakalama devresi konsantresi de bu havuza
beslenmektedir. Ikinci kademe siklon alt akim cakil
degirmene beslenirken st akim flotasyon devresine

beslenmektedir.
e
’ g ’ ).l @I
-l —

B
.

pR—
Sekil 1. Ciiruf 6giitme devresi akim semast
Clrufun soguma hiz1 clirufun Ogutilebilirligini

biiytik olciide etkilemektedir. Ayrica, ergimis haldeki
demiroksit ve silikatlardan olusan ciiruf icindeki Cu
iceren fazlarin tane boyutlart da biiyiikk oOlgilide
soguma  hizma  bagh  olmaktadir. Bakirin
serbestlesme tane boyunun flotasyonla  kolay
ayrilabilir degerlerde olmasi (45-75utn) flotasyon
randimanini etkilemektedir.

Farkli clirufun oOrneklerininin  6giitiilebilirligini
nitel olarak degerlendirmek tizere farkli deneysel
yontemler bulunmasina karsin, calisan bir tesiste
bunun yaratacagi etkileri nicel olarak hesaplamak
ancak modelleme ve simiilasyon teknikleri
kullanilarak miimkiin olmaktadir.

Bu calismada, farkli sogutma sartlarina tabii
tutulan flag finn ciliruflant ve konverter ciirufunun
otojen Oglitebilirlik ozellikleri belirlenmis ve otojen
oglitmeye etkisi degirmen modeli yaklasimiyla
arastirilmistir.

2 OTOJEN OGUTME MODEL YAKLASIMI

Otojen ve yarli otojen degirmen modellemesinde
giinlimiize kadar bir ¢ok yaklasim ortaya atilmustir
(Stanley 1974, Gault 1975, Austin vd. 1977, Digre
1979, Austin vd. 1986, 1987, Leung 1987, Ziming
1995).

Bu calismada, Whiten (1974) tarafindan
gelistirilen miikemmel kangim yaklagimini temel
alan Leung (1987) model yaklagimi kullanilmistir.
Model yapisi ve bilesenleri Sekil 2' de sunulmustur.
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Sekil 2 Otojen 6giitme model yapist ve bilesenleri.

Miikemmel karisim yaklasiminda herhangi bir tane
boyu fraksiyonu icin kiitle denkligi Esitlik (1), ile
verilmektedir.

1 iy !..
0=f|_P|+2pJ_JaIJ-—p|_ (1)
=i dJ d1
Burada,
f : i boyut fraksiyonunda degirmen giren
malzeme tonaji
P. = i boyut fraksiyonunda degirmenden ¢ikan
malzeme tonaji
T, i. boyut fraksiyonundaki tanelerin kirnlma
hiza
d, : i boyut fraksiyonundaki tanelerin
degirmenden bosalma hiz

aj : kinlma dagihm fonksiyonu

Otojen Ogiitmede kirilma dagilim fonksiyonu, a,j,
malzemenin darbe etkisiyle kirilma ve kendi kendini
asindirma Ozelliklerinin bileskesi olmaktadir. Darbe
etkisiyle kirtlma davranimimi belirlemek tlizere ikiz
sarka¢ veya agirlik diigiirme yontemi kullanilirken,
asinma  karakteristikleri ~ icin  tambur  testi
kullanilmaktadir (Napier-Munn 1996).



3 DENEYSEL CALISMALAR

3 1 Deney numunelerinin hazirlanmasi

Flas firindan ve konverterden potalara alinan ciiruf
600x600x350 mm boyutlarindaki kaplara
dokiilmustiir.  Sok sogutma islemi ciiruf kaba
dokiildiikten hemen sonra lizerine su sikilarak, 24
saat ve 36 saat sogutmada da soguma zamani
sonunda kaplara su sikilarak sogutma
gerceklestirilmistir.  Kaplardan ~ sokiilen  ciiruf
numuneleri laboratuar tipi ¢eneli kiricida kirillarak -
50+38mm, -13.2+12.5 mm, -9.5+8.0 mm ve
-5.6+4.8mm fraksiyonlari hazirlanmustir.
Numunelerin minerolojik ve kimyasal analizleri
sirastyla Cizelge 1, ve Cizelge 2'de verilmistir.

3.2 Deney Diizenekleri ve Deneysel Yontem
3 21 ikiz sarkag diizenegi

Bu calismada malzemenin darbe ile kirilma
dagilimini elde etmek tizere ikiz sarkac yontemi
kullanilmigtir.  Deney diizeneginin sematik  bir
gorintimii Sekil 3'de sunulmaktadir.

ikiz sarka¢ test diizenegi bir cerceveye pamuk
ipligi ile baglt bir celik bilyadan yiikleme sarkaci ve

bir yilizeyi sertlestirilmis celik silindir salinim
sarkacindan olusmaktadir. Sarkaglar yiikseklikleri
ayarlanabilir bir donamimla asilmaktadir. Salmim

sarkacinin alt kismina uzunlamasina ii¢ adet kulak
monte edilmistir. Salimim sarkaci bir lazer kaynagi
ve bir detektor arasinda salimm yapmaktadir.
Yiikleme sarkaci bilinen bir yiikseklikten birakilarak,
salinim sarkacinin 6n yiiziine yerlestirilmis taneyi
kirmasi saglanmaktadir, ilk darbeden sonra yiikleme
sarkact durdurulmakta ve salinim sarkacinin salinim
periyodu bilgisayar vasitasiyla izlenmektedir. Bu da
salinim sarkacina baglanan tic adet kulagin lazer
kaynagindan gectigi stirenin  kaydedilmesi ile
miimkiin olmaktadir. Yiikleme sarkacin salinim
sarkaca carpmasi sonucunda yiikkleme sarkacin
enerjisi; salinim yapmasinda, carpismadan sonra ters
yonlii olarak yiikleme sarkacinin hareketi igin
kullanilmaktadir. Daha sonra elastik carpisma
varsayimina dayanarak momentumun  Korunumu
ilkesine gore tanenin parcalanmasi igin gerekli enerji
hesaplanmaktadir. Bu calismada Bolim 3.1.'de
aciklandigr bicimde hazirlanan flag finn ciirufunun
sok sogutma(Fl), 24 saat sogutma(F2), 36 saat
sogutma(F3) numuneleri ve konverter ciirufu
numuneleri(K3) Cizelge 3'de verilen yiikleme
enerjilerinde kirllmistir. Her boyut fraksiyonundan
temsili elek analizine yetecek sayida tane kirilmustir.

Cizelge 1 Numunelerin mineralojik analizi

Sok 24 saat Sogutma 36 saa
Soputma sof
Flag Firin
Fayalit{%} 75-85 70-75 68-73
Tanchoyu  36-300p  04-12mm > 2mm
Manyetst (%) 12-15 18-22 20-25
Taneboyu  30-100p  30-200p 50-700p
Konverter
Feyalt (%) £0-65
Tane boyu =1 2mm
Manyeoi¥a) 25-30
Tane boyu 50-700p

Cu, CuyFeSy, CugSe, CuFeS;, Cu,8, CuyO,
Cu

Cu minerallen

Fe;510, FexSi0,, CalCOy, AlS1:0,0(OH).,
FeS;, Fel»

Drger mmeraller

Cizelge 2 Numunelerm kimyasal analizy

Flag Finn__ Konverter

810, 2801 28 08
Cu 288 339
Fe 4391 44 48
S 096 055
Pb 010 024
Zn 200 -
As (055 0094
MpQ 018 ()

_ALO, 138 -
Cad 85

Cizelge 3. Ikiz sarkag testlerinde kullanilan tane boylan ve
uygulanan yiikleme enerjisi

() {F3) (F3) (K3)
Tane Boyvw Yukleme Yukleme Yukleme®: Yukleme
{mm)} Enemisy Enemsi Enemnsi Enerjisi
(kg-cmny  (kg-em)  (kg-cm)  (kg-cm)
-132+125 5984 5984 59384 59 84
9l 53 9153 91 53 9153
131 64 131 64 1M 64 131 64
-9 5+8 5984 59 84 59 84 5984
91 53 9153 91 53 9153
131 64 13164 131 64 131 64
-56+4 8 123 3233 3233 3233
59 84 5984 5984 59 84
9153 G153 9153 9153

Sarkac testlerinden kirilma dagilim fonksiyonunun
hesaplanmasi icin elek analizleri sonucu bulunan
boyut dagilimlari  kullanilmaktadir.  Kullanilan
hesaplama yontemi ‘Whiten tarafindan
Avustralya'dan  Julius  Kruttschnitt ~ Mineral
Arastirma Merkezi (JKMRC)'nde  gelistirmistir
(Napier-Munn 1996).
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Sekil 3 Modelin yiiksek enerjili kirilma fonksiyonunun elde edilmesinde kullanilan ikiz sarkag test diizenegi.

Yaklasimda, farkli enerji seviyelerinde kirilan boyut
fraksiyonlart sonucu elde edilen boyut dagilimlari
iliskilendirilebilmektedir. Her hangi bir boyut
fraksiyonunun kirilmasi sonucu tanenin orijinal
boyunun 1/10'unundan gecen birikimli malzeme
orani tlo parametresi olarak tanimlanmaktadir.
Ornegin, -9.5+8 mm fraksiyonunun ortalama boyu
8.75 mm olarak alindiginda, bu fraksiyonun
herhangi bir enerji seviyesinden kirllmasi sonucu
0.875mm'den ince malzemenin orani bu fraksiyonun
tio degerini vermektedir. Benzer sekilde, t,, U, iis, Uo
ve t75 degerleri  belirlenmektedir. Farkli
fraksiyonlarin farkli enerji seviyelerinden Kirilmasi
sonucu elde edilen boyut dagilimlarindan bulunan tio
degerlerinin diger t degerlerine karsilik grafige
cizilmesi sonucu t egrisi ailesi (t family curve) elde
edilmektedir. Diger yandan 6zgiil kirilma enerjisi ile
tio arasindaki iliski Esitlik (2)'le tanimlanmaktadir.

= (-E, b}

tp = All - e"ED | )
Burada,

tio © 10 parametresi

Ecs * Ozgiil kirllma enerjisi (kWh/ton)

Ab Sabitler

Herhangi bir 6zgiil kirllma enerjisi degeri igin tio

degeri  Esitlik (2)'dan hesaplanarak t egrisi
ailesinden  karsihk gelen diger t degerleri
belirlenebilmektedir.
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Bu degerler darbe etkisiyle olusan kirilma dagilimini
vermektedir ve tane boyundan bagimsiz olmaktadir.

3.2.2 Tambur asinma testi

Farkli ctiruf numunelerinin ¢entikleme ve asindirma
seklinde kendi kendini ufalamasini karakterize
etmek amaciyla tambur testi kullanilmaktadir. Bu
amacla  0300x300 mm  ebadinda tambur
kullanilmigtir. Tambur cevresi boyunca her 90°'de
bir tane olmak tizere 4 adet 10 mm yiiksekliginde
kaldirict astar bulunmaktadir.

-50 + 38mm tane boyunda hazirlanan 3 kg
malzeme %70 kritik hizla 10 dakika siire ile
tamburda dondirilmiistiir. Bu slire  sonunda
degirmen bosaltilmig ve elde edilen iiriin elek
analizine tabi tutulmustur.

Tane boyu dagiiimlarindan Bolim 3.2.1.'de
aciklandig1 tio degerleri bulunmakta ve tio degerinin
1/10u asinma sonucu olusan kirilma dagilimini
karakterize eden t, parametresini vermektedir.

4 DENEY SONUCLARI VE HESAPLAMALAR

ikiz sarkaglan testleri sonunda elde edilen tane boyu
dagilimlart kullanilarak Esitlik (2)'le belirlenen A ve
b parametreleri Cizelge 4'de ve t egrisi ailesi ise
Sekil 4'de sunulmaktadir. Tambur testi sonucu
belirlenen t,, parametreleri de Cizelge 4'de
verilmektedir.



Cizelge 4.-Esitlik (2) ve t, parametreleri

A b ta
Fi 71.49 0.244 0.593
F2 54.65 0.307 0.380
F3 54.00 0.307 0.300
K3 49.49 0.329 0.405
100
o8 % °°¢
P
" o
o* °n ‘e
- @ & L ]
£ ©o .
- [ ]
40 go - .
.
0° ..
0] o s
:3 rr ik aéf.u o°
REAPL LT IR
0 10 20 30 40 50

tlo panimetresi{%)

Sekil 4. Dort degisik numunenin ii¢ uygulama enerjisinde
parcalanmasi sonucu olusan {iriin tane boyu dagilimimnin "t - 1,"
,"t-tit, "t-1," "t -ty "t - tys” iligkisinin grafiksel gosterimi

Farkli ciiruf numunelerinin igin 06zgil ufalama
enerjisi - tio iliskisi Sekil 5'te verilmektedir. Egriler
Cizelge 4'de verilen A degerlerine dogru
yakinsamaktadir. A degeri darbe ile ufalanmaya
karst direncin bir gostergesi olmaktadir. Buna gore,
sok sogutulan flag firni ciliruf numunesi en kolay
kirilirken, konverter clirufu numunesi en zor
ufalanmaktadir. 24 saat sogutulan ve 36 saat
sogutulan ciliruf numunelerinin ufalanabilirliklerinin
ise birbirine yakin degerlerde oldugu bulunmustur.
Asinma  karakteristiklerine ~ bakildiginda  ise
numuneler kolaydan zora dogru sok sogutma,
konverter cirufu, 24 saat sogutma ve 36 sogutma
seklinde siralanmaktadir.

an
E’ «Fl
g | [xrz
5- o F)
B 2 k3
[ b L3 15 0 2
ozgul ufalama enerjisi (kWh/ton)
Sekil 5. Farkli cliruf numunelerinin 6zgiil ufalama enerjisi - 1|,

iliskisi.

5 MODELLEME CALISMALARI

Ciiruf numunelerinin otojen 6gilitme karakteristikleri
deneysel olarak belirlendikten ve nitel olarak
degerlendirildikten sonra, biiyiik Olgekli degirmende
bunun Ogiitme devresinde yaratacagi etkiler
modelleme ve simiilasyon yoluyla incelenmistir.

Sekil 1'de akim semasi verilen Oglitme
devresinde otojen degirmene giren ve cikan
kollardan temsili numuneler alinmistir. Daha sonra
devrede madde denkligi hesaplanmistir. Boyut
dagilimlarn ve Besleme tonaji, Uriinlerin boyut
dagilimi, degirmenin ve cikis 1zgarasinin boyutlari
ve sok sogutma numunesinin kirtlma dagilim
parametreleri kullanilarak degirmenin bir
matematiksel modeli olusturulmustur. Kullanilan
model, daha oOnce belirtildigi gibi Leung (1987)
tarafindan  gelistirilmistir ve degirmen model
parametrelerinin hesaplanmasinda JKSimMet paket
programi  kullanilmistir.  Modelleme c¢alismalart
sonunda ol¢iilen ve model kullanilarak tahmin edilen
boyut dagilimlart ¢ok iyi uyum gostermistir.

Sok sogutma icin belirlenen degirmen model
parametreleri kullanilarak, diger ciiruf
numunelerinin Cizelge 4'de verilen darbe ve asinma
parametreleri kullanilarak simiilasyonlar yapilmistir.
Farkli kosulda sogutulmus ciiruf numunelerinin
ogiitiilmesi  sonucu simiilasyonla belirlenen tane
boyu dagilimlart Sekil 6'da sunulmaktadir. Sok
sogutma numunesinin boyut dagilimimin en ince
oldugu goriilmektedir. Diger numunelerin tane boyu
dagilimlann  birbirine yakin olmakla birlikte,
konverter clirufu numunesinin boyut dagilimi daha
iri olmaktadir.
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Sekil 6. Farkli ciiruf numunelerinin simiilasyonla belirlenen
tane boyu dagilimlari.

Son olarak, besleme tonajlart azaltilarak yapilan
simiilasyonlar sonucu ayni boyut dagilimi elde
edilecek besleme tonajlart Cizelge 6'da
verilmektedir.

Cizelge 6 Ayni iiriin tane boyu dagilimina indirgenmis sekilde
tesisteki otojen degirmen Oglitme kapasiteleri.

Tonaj

) %
Fi 113 100
F2 95 84
F3 920 80
K3 80 71

farkli ciliruflarin
sonucu kapasite

Cizelgeden goriilebilecegi gibi,
ogiitme devresinde 6glitiilmesi
farklar oldukca 6nemli olmaktadir.

6 SONUCLARIN DEGERLENDIRILMESI

Farkli  cliruf numunelerinin  otojen  6glitme
karakteristiklerinin birbirinden oldukga farkli oldugu
bulunmustur. Sok sogutulan flag firn ciirufu
numunesinin  ogitilebilirligi  6nemli  Olciide
kolaylasmaktadir. Bu durum ciiruf icindeki fazlarin
olusumu  tamamlanmadan  malzemenin  ani
sogutmaya bagl olusan genlesme nedeniyle aciga
cikan  gerilmelere  baglanabilmektedir.  Cesitli
mineraller icin benzer durum literatiirde de
gbzlenmistir. 24 saat ve 36 saat sonunda sogutulan
flas firn ciruflant arasindaki bir fark bulunmakla

158

birlikte yakin degerler elde edilmistir. Bu siire
sonunda, malzemenin yeterince soguyarak Onemli
Olciide zayiflamalara neden olacak icsel gerilmeler
olusmadig1 dusiintiilmektedir. Konverter ciirufu ise
36 saat sogutma sonunda diger ciiruflara oranla daha
zor Ogutiilebilir  olmaktadir.  Bunun  bilesim
farklilgindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. ilging
bir nokta, konverter ciirufunun Kkendi kendini
asindirmasi 24 saat ve 36 saat sogutulan flag firnina
gore kolay olmaktadir. Fakat darbeye karsi dayanimi
daha yiiksektir. Otojen degirmenlerde iri taneler,
ince taneleri kirarken kendi kendine asinarak
ufalanmaktadir. Kritik boy olarak bilinen boyda
taneler ise dusiik kirllma hizina sahip olarak cesitli
sekillerde degirmenden uzaklastirilmaktadir. Bu
nedenle konverter clirufunun degirmen igine iri
parcalar halinde beslenmesinin olumlu olacagi
dustinilmektedir.

Ciruf zenginlestirme devresi diistiniildiiglinde ise
ani sogutmanin Ogiitme tlizerine olan olumlu etkisi
olusan bakir iceren fazlarin tane biiylkligiiniin
flotasyon icin uygun boyutlarin altina inmesi
nedeniyle ortadan kalmaktadir. Ozbayoglu ve
Akgok(1995), Samsun izabe ciiruflarinin flotasyon
davranimu iizerine yaptiklar ¢alismada ani sogutma
numunesinin veriminin yavas sogutulan numuneye
gore cok diisiik oldugunu gostermislerdir. Soguma
siiresi arttikca olusan fazlarmn tane biytkliigi
artmaktadir. Bu nedenle, farkh siirelerde sogutulmus
ciiruflarda  ogiitiilebilirligin ~ yaninda  flotasyon
calismalarinin birlikte yiiriitiilmesi yararli olacaktir.
Modelleme ve simiilasyon yaklagimi ufalama
Ozelliklerinin  belirlenmesi igin yapilan testlerin
sonuclarindan ~ 6glitme  devresi  performansinin
tahminine olanak saglamaktadir. Son 15 yildir bu
teknikler ~kendini  endustriyel  uygulamalarda
kanitlamigtir. Halen kullanilmakta olan 6gilitme
devresinden alinacak orneklerle devrede kullanilan
diger ekipmanlarin modelleri olusturularak benzer
bir calismanin tim devre igin genisletilmesi
miimkiin goriinmektedir. Bu sekilde tiim Ogiitme
devresinin optimizasyonu gerceklestirilebilecektir.

7 SONUCLAR
KBI Samsun bakir izabe cliruflarmin otojen
ogitiilebilirlikleri soguma siiresi arttikca
zorlasmaktadir. Bununla birlikte, ani sogutma
Ogltmeyi biiyiik olclide kolaylastirirken 24 saat ve
36 saat sonunda sogutma  numunelerinin
ogiitiilebilirlikleri arasindaki farkin  az oldugu
bulunmustur.

Simiilasyon  calismalart  sonunda  &glitme

devresinin kapasitesinin ayni Uriin inceliginde, ani



sogutma igin %100 oldugunda, 24 saat sogutma igin
%84, 36 saat sogutma sonunda %80 olmaktadir. 36
saat sogutulan konverter clirufu en zor Ogiitlilen
numune olurken bu durumda kapasite %71'e kadar
diismektedir.

Ciruf  zenginlestirme  tesisinin  performanst
acisindan degerlendirildiginde, sogutma sonunda
bakir iceren fazlarin olusum boyu sogutma siiresi
arttikca artmakta, buna karsin Ogitiilebilirlik
zorlasmaktadir Bu nedenle sogutma stiresinin
optimizasyonu caligmalarinin flotasyon calismalari
ile birlikte yuriitiilmesi gerekmektedir.
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