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ASIT LiCi UYGULAMASIYLA YUKSEK KALITEDE KUVARS URETIMINDE
¢6zUcU (H,S0, ve CH,0,) ve INDIRGEYICI (H,0,) ETKISI

Effects of Lixiviant (H,SO, and C,H,0.) and Reductant (H,0,) with an
Application of Acid Leaching in Production of High Quality Quartz

Aysenur TUNCUK"
Ata AKCIL™

OzZET

Kuvarsin kimyasal yontemlerle saflastiriimasi, optik cam ve elektronik sanayinde ve ileri teknoloji
Urtinlerinde kullanimi agisindan son derece 6nemlidir. Organik ve inorganik asitlerin kullanildigi kimyasal
yontemlerle, kuvars cevherlerindeki en 6nemli safsizlik olan demiri bliylk 6lglide uzaklastirmak
muimkindir. Bu calismada kuvars cevherinde safsizlik olarak bulunan demirin uzaklastiriimasi
amaciyla hidrojen peroksit varliginda sulfirik asit ve sitrik asit ligi testleri gerceklestiriimistir. Kimyasal
lic testlerinde farkli asitlerin performansi ve kati/sivi orani, sicaklik, li¢ siresi ve reaktif derigimi gibi
parametrelerin Fe,O, uzaklastirma verimine etkisi tam faktériyel deney tasarimi yontemine goére
belirlenmis, elde edilen sonuglar ANOVA (varyans analizi) yontemi ile degerlendirilmis ve ampirik
modeller olusturulmustur. Belirlenen optimum sartlarda (kati/sivi orani: %5, sulftrik asit derisimi: 3M,
hidrojen peroksit derisimi: 1M, sicaklik: 90°C, li¢ suresi: 120 dk) hidrojen peroksit varliginda suilfiirik
asit licinde %98,9 Fe, O, uzaklastirma verimi ve 1 ppm Fe,O, igerikli ylksek kalitede kuvars GrinG elde
edilmigtir.

Anahtar Sozciikler: Kuvars, Saflastirma, Asit Lici, indirgeyici, Fe,O, Uzaklagtirma.

ABSTRACT

Purification of quartz with chemical processes is extremely important for many industries including
optical quality glass, electronic and advanced technological products. Iron as the most significant
impurity present in quartz ores can be substantially removed by aqueous chemical processes using
organic and inorganic acids. In this study to investigate the removal of iron as impurity from quartz ores,
sulfuric acid and citric acid leaching tests with hydrogen peroxide were conducted. Chemical leaching
tests were performed to evaluate the performances of different acids and effects of the parameters
including pulp density, temperature, leaching duration and reagent concentration on Fe,O, removal
using full factorial design method. The results were evaluated by ANOVA (analysis of variance) method
and empirical regression models were established. Under optimum condition (5% pulp ratio, 3M
sulfuric acid concentration, 1M hydrogen peroxide concentration, 90°C temperature and 120 minutes
of leaching (reaction) time), a Fe,O, removal of 98,9% and 1 ppm Fe,O, content high quality quartz
product were obtained when sulphuric acid leaching in the presence of hydrogen peroxide was tested.
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1. GIRIS

Genis kullanim alanina sahip en 6nemli endustri-
yel hammaddelerden biri olarak bilinen kuvarsin
fiziksel dzelliklerinin yani sira kimyasal bilesimi
(6zellikle SiO,, Fe, O, ve ALQ, igerigi), kullanim
alani agisindan buyuk éneme sahiptir.

Saflastinlmis kuvars, son yillardaki giincel uy-
gulamalarla birlikte, etkin hammadde olarak ileri
teknoloji Urlnleri dahil birgok sanayi Urininde
kullaniimaktadir. Ozellikle cam (kap, diiz cam,
fibercam izolasyon, fibercam tekstil), asindiri-
cl, seramik (sihhi tesisat aksesuarlari, seramik
¢ini kaplamasi, yemek takimi, elektrik porselen)
ve gelismis seramik (Si-karbit ve Si-nitrit, dolgu
malzemesi, osilator) Uretimlerinde kirilmis ku-
vars ve kuvars kumu kullaniimaktadir. Yiksek
safliktaki kuvars (<100 ppm toplam safsizlik)
yuksek termal kararlihda sahip dolgu maddesi
gerektiren endustriyel uygulamalarda, refrak-
torlerin Uretiminde, yariiletken ciplerin kaplan-
masinda, yuksek performansli aydinlatmalarda
(otomobil on farlari, projektdr lambalari, halojen
lamba), 6zel seramiklerin ve aynalarin Gretimin-
de kullaniimaktadir. Ultra yiksek safliktaki ku-
vars (<10 ppm toplam safsizlik) ise yariiletken
cipler ve giines pillerinin yapiminda kullaniimak-
tadir (Glover vd., 2012). Cam uretiminde SiO,
yaninda kuvarsin bilesiminde bulunan alkali ok-
sitler (K,O, Na,O, CaO, MgO) de cama dayanik-
ik ve saglamlik kazandirmaktadirlar (Unimin,
2012). Silikon, ince film prosesleri igin 6nemli bir
hammadde olarak kullaniimaktadir. Son yillarda
fotovoltaik ve diiz panel ekrani (LCD/TFT moni-
torler, HD televizyon ekrani) endustrilerinde Si
kullanimi i¢in hizla blyuyen bir talep vardir. Diz
panel ekranlarindaki SiO, tabakasi yayinim en-
geli islevi nedeniyle son derece popilerdir (We-
igert, 2007).

Cevherin igerigi ve mineralojik 6zellikleri, endist-
riyel minerallerin saflasgtirilmasinda uygun yonte-
min belirlenmesi agisindan 6nemlidir. Enduistri-
yel minerallerin demir igerigi; asindirma yéntem-
leri, manyetik ayirma veya flotasyon gibi fiziksel
ayirma yontemleri ya da demir bilesiklerini uygun
reaktifler ile ¢ozerek uzaklastirimasini amag-
layan hidrometalurjik yéntemler ile azaltilabilir
(Akell ve Tuncuk, 2006; Akell vd., 2007). Kuvars
cevherleri, genellikle, az miktarlarda demir ok-
sit, siderit, pirit, turmalin, kil ve mika gibi demirli
mineraller igerir. Bu tlir mineralleri igeren cev-
herlerin saflastirimasinda, fiziksel yontemlerin
uygulanabilirliginin sinirli oldugu durumlarda ve
Ozellikle yuksek saflikta kuvars eldesinde asit ligi
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gibi kimyasal yontemler kullaniimaktadir (Ubal-
dini vd., 1996). Li¢ islemleri, kaolen ve kuvars
gibi cam, kagit ve seramik endustrileri igin 6nem-
li olan minerallerden ve diger endustriyel ham-
maddelerden demirin uzaklastiriimasinda buyutk
oneme sahiptir (Veglio vd., 1994). Yiksek kalite-
li ve demir igerigi disuk Urin elde edilmesinde
hidrometalurjik yontemlerin endustriyel dlgekte
kullanimi son yillarda yayginlasmaktadir. Demir
oksitlerin kimyasal yontemlerle ¢ézlinmesi, uzun
suredir dogal ve sentetik karigimlarin analizle-
rinde incelenmistir (Blesa vd., 1994; Cornell ve
Schwertmann, 1996). Demir oksitlerin saf suda-
ki ¢ozinlrligid son derece duslktir (Schwert-
mann, 1991) ancak kuvvetli asitler, indirgeyici
ve komplekslestirici reaktifler ile demir oksitlerin
¢OzUnarltgu arttirabilir (Alvarez vd., 2006).

inorganik asitler disik maliyetli olmalari ve
yuksek li¢ verimleri ile ilk sirada tercih edilen
reaktiflerdir ancak Grtinin SO, ve CI gibi iyon-
lar ile kirlenmesine neden oldugu ve bu durum
lic islemi sonrasi Urinln iyi yilkanmasini/temiz-
lenmesini gerektirdigi icin inorganik asitlerin
yerini, demir ile kompleks olusturarak demirin
¢Okelmesini engelleyen ve genis pH araliginda
lic isleminin gerceklesmesini saglayan, organik
asitler almaktadir (Panias vd., 1996; Ambikade-
vi ve Lalithambika, 2000; Akcil ve Tuncuk 2006;
Akcil vd., 2007).

Birgok arastirmaci kuvars ve silika kumunda saf-
sizlik olarak bulunan Fe,Q.'in uzaklastirimasi
amaciyla 6zellikle silfirik asit (Toro vd., 1993;
Veglio vd., 1998; Banza vd., 2006; Tuncuk ve
Akcil 2014) ve oksalik asit (Bonney 1994; Ubal-
dini vd., 1996; Taxiarchou vd., 1997; Veglio vd.,
1998; Veglio vd., 1999; Arslan ve Bayat, 2009;
Du vd., 2011) reaktifleri ile farkli galisma kosulla-
rinda li¢ islemleri gerceklestirmigtir.

Cevherdeki Fe,O, gibi safsizliklarin uzaklas-
tinlmasi igin her zaman asit ligi tek basina ye-
terli gelmemektedir. Fe*?nin ¢6zUnUrliginin
Fe**ten daha ylksek oldugu disinilerek, asit
lici islemlerinde oksalik asit, sitrik asit, glikoz,
hidrojen peroksit gibi farkli indirgeyici reaktifler
kullanilabilir. Oksalat, sitrat gibi organik anyonlar
ylizeye tutunarak Fe** — O bagini zayiflatmak-
ta ve bodylece indirgeyici ¢oziinme artmaktadir
(Schwertmann, 1991).

Hidrojen peroksit (H,O,), hem ylkseltgeyici hem
de indirgeyici reaktif olarak kullaniimaktadir.
H,O, glglu bir yikseltgen ve gevresel agidan
guvenli bir reaktiftir. Hidrojen peroksit asidik ¢o-



zeltilerde Baginti 1’e goére indirgenir;
H,O, + 2H* + 2é — 2H,O (E, = 1,77 V) (1)

Hidrojen peroksit ayni zamanda Baginti 2’'deki
yukseltgenme tepkimesine gore indirgeyici reak-
tif olarak davranmaktadir.

H,O, — O, + 2H* + 2& (2)
Toplam tepkime ise Baginti 3’te veriimektedir.
2H,0, — O, + 2H,0 (3)

Hidrojen peroksitin bozunmasi ile ¢ozeltide ger-
ceklesen elektron transferi vasitasiyla oksijen
mineral ylzeyinden adsorplanmaktadir. 1,77 V
potansiyel dederi metal silfitleri oksitleyebilme-
si igin yeterlidir (Aydogan, 2006; Aydogan vd.,
2007). Ayni zamanda hidrojen peroksit, asidik
cozeltilerdeki bircok metal oksit bilesigine kar-
sI da indirgeyici reaktif olarak davranmaktadir
(El-Hazek vd., 2006; Li vd., 2010). Baginti 2 ve
4’teki ylkseltgenme ve indirgenme tepkimelerine
gore net tepkime, yani Fe,O,'in, indirgeyici reak-
tif olarak H,O,'in kullanildigi asidik gozeltilerdeki
kimyasal ¢c6ztinmesi, Baginti 5’te verilmektedir.

Fe,O, + 6H" + 28 — 2Fe™ + 3H,0 (4)
Fe,O, + H,0, + 4H*—2Fe* + 3H,0 + O, (5)

Bu calisma kapsaminda, saflastirimis kuvars
artnd eldesi icin kuvarsin indirgeyici reaktif (hid-
rojen peroksit) varliginda inorganik (sulfrik asit)
ve organik (sitrik asit) asitler ile bir li¢ yontemi
gelistiriimesi amaclanmigtir. Farkli faktorlerin
(kati/sivi orani, reaktif derisimi, sicaklik, li¢ su-
resi) li¢c performansi tzerine etkileri belirlenerek,
etkiler ANOVA (Varyans Analizi) yontemi ile de-
gerlendirilmistir.

2. DENEYSEL CALISMALAR

2.1. Kuvars Numunesi

Kuvars numunesi Kaltun Madencilik San. ve Tic.
A.S. (Cine, Aydin)den Barmac kirici ¢ikisi (-5
cm) olarak temin edilmigtir. Kuvars cevheri 6n-
celikle ¢eneli kirici (Fritsch marka) ile kademeli
olarak -8 mm boyutuna kirilmig, ardindan mer-
daneli kirici (laboratuar tip, Unal Miihendislik)
kullanilarak numunenin tamami -4 mm boyutuna
kiriimistir. Daha sonra kuvars numunesi -500 uym
boyutunda alimina bilyeli degirmende &gutul-
mis ve li¢ testlerine uygun hale getirilmigtir.

Kuvars cevherinin mineralojik yapisini belir-
lemek amaciyla optik/cevher mikroskobu ile
makroskobik ve mikroskobik incelemeler yapil-

mistir. Ayrica MTA ve Sisecam Ar-Ge laboratu-
arlarindan alinan mineralojik analiz raporlari ile
karsilastirilarak kuvars biinyesinde bulunan saf-
sizliklari igceren mineraller belirlenmigtir.

Yapilan makroskobik ve mikroskobik inceleme-
ler degerlendirildiginde, kuvars 6rneginde Fe,O,
tasiyici mineraller olarak hematit (kuvarslarin
Uzerinde sivamalar ve kuvars cgatlaklarinin
arasini doldurmus sekilde) ve mikanin (¢ogun-
lukla muskovit, biyotit ve az miktarda flogopit
minerali olarak) bulundugu belirlenmistir (Sekil
1). Cift nikol ince kesit 6rnegdi gérintisinde cift
optik eksenli mineral olan mika gézlenirken, tek
nikol ince kesit 6rnegi gorintisinde ise opak mi-
neral olan hematit ve tek optik eksenli mineraller
(silis mineralleri) gdzlenmistir.

Kuvars cevherinin kimyasal karakterizasyo-
nunda, X-isini floresans (XRF, Spectro Xe-
pos) yontemi kullaniimig ve analizler Kaltun
Madencilik San. ve Tic. A.$.’ye ait akredite ol-
mus (ISO 9001:2000 sertifikall) Ar-Ge ve Kali-
te Kontrol Laboratuarlarinda yapilmistir (XRF
analizlerinde Fe,O, igerigi 0,0001 hassasiyetle
okunmaktadir.). Numunelerin igerigindeki tim
metal oksitlerin dagilimi tam kimyasal analiz ile
elde edilmis ve sonuglari Cizelge 1’de verilmistir.

XRF analizinden elde edilen sonuglara (Cizelge
1) gére kuvars cevherinin Fe,O, icerigi 310 ppm,
TiO, igerigi ise 140 ppm olarak belirlenmistir. Ku-
vars cevherinin beyazlik “L” degeri beyazlik in-
deksi testi ile 82,18 olarak belirlenmistir.

Cizelge 1. Kuvars Cevherinin Kimyasal Analiz
Sonuglari (XRF)

Bilesim %
SiO, 99,21
ALO, 0,39
Fe,O, 0,031
TiO, 0,014
CaO 0,06
MgO 0,07
Na,O 0,07
K,O 0,02
K.K2 0,15

Toplam 100,015

@ Kizdirma kaybi
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Kuvars-B (Kuvars ve Mikalar — Gift Nikol)
(Baydtme: 10"6.3)

Sekil 1. Kuvars cevherinin mikroskobik incelemesi

2.2. Yontem

Alimina bilyeli 6gutme islemi sonrasi kuvars
numunesi 500 - 425 - 300 - 212 - 106 - 75 - 63
- 45 um elek serileri kullanilarak siniflandirilarak
kuvars numunelerinin kimyasal analizlerindeki
Fe,O, igerikleri incelendiginde, -106 pym’den iti-
baren ylksek Fe,O, igerigi gorlimustar. Bu du-
rumda, 6gutilmis kuvars numunesinde, tane
boyutuna goére zenginlestirme yapilarak -106
um’den itibaren alt fraksiyonlar ayriimistir ve
kimyasal li¢ testlerinde -500+106 um boyut ara-
igindaki numunenin kullanilmasi amaciyla 6n
zenginlestirme islemi yapiimistir.

Boylece, kuvars numunesindeki Fe,O, igerigi 310
ppm ve TiO, igerigi 140 ppm iken, tane boyutuna
gore 6n zenginlestirme islemi ile Fe,O, igerigi 88
ppm’e, TiO, igerigi de 71 ppm’e dusUrulmdastar.
Elde edilen -500+106 ym ve -106 ym kuvars nu-
munelerinin kimyasal analizi Cizelge 2'de veril-

12

Kuwvars-B (Opak mineraller—Tek Nikol)
(Bilyiitme: 10°6.3)

migtir. Li¢ islemlerine katilmayan -106 ym frak-
siyonu i¢in analiz degerleri gézéninde bulundu-
ruldugunda kimyasal icerigine uygun sektorlerde
kullanimi mimkandar.

Cizelge 2. Tane Boyutuna Gére Zenginlestirme iglemi
Sonrasi Kuvars Numunesinin Kimyasal Analizi

Bilesim 500+1/26 um -1030 um
sio, 99,60 97,91
ALO, 0,0553 1,05
Fe,O, 0,0088 0,0595
TiO, 0,0071 0,0675
Ca0 0,017 0,16
MgO 0,034 0,183
Na,0 0,14 0,35
K,0 0,015 0,075
K.k 0,15 0,15

a Kizdirma kaybi



Lic testleri 600 ml'lik cam kapakli reaktorlerde
300 ml galisma hacminde gergeklestiriimigtir. 2"
tam faktoriyel deney tasarimi ile 4 farkli faktor
dikkate alinmis ve Yates deneysel dizen teknigi
kullanilarak kimyasal li¢ testleri olusturulmustur.
Buna gore hidrojen peroksit (H,0,) varliginda
sulfurik asit (H,SO,) ve sitrik asit (C,H,O,) kul-
lanilarak kimyasal li¢ testleri gergeklestiriimistir.
Deneysel ¢alismalarda géz oniine alinan faktor-
ler kati/sivi orani, asit ve indirgeyici reaktif deri-
simi ve sicaklik olarak belirlenmistir.

Kimyasal li¢ testleri icin test edilen faktorler ve
seviyeleri Cizelge 3 ve Cizelge 4’te gosterilmistir.
Elde edilen Fe,O, uzaklastirma verimleri ile pa-
rametreler arasindaki iligkiler ANOVA (Varyans
analizi) ile degerlendirilmig ve Minitab 14 istatis-
tik Programi ile model olusturulmustur.

Cizelge 3. H,O, llavesiyle H,SO, Lici Testlerinde
Arastirilan Faktorler Ve Seviyeleri

. .. Seviye
Kod Faktor (degisken)
-1 0 1
A Kati/sivi orani (%) 5 7,5 10
B H,SO, derigimi (M) 1 2 3
C H,0,derigimi (M) 0,5 0,75 1
D Sicaklik (°C) 70 80 90

Cizelge 4. H,0O, ilavesiyle C,H,O, Lici Testlerinde
Arastirilan Faktérler Ve Seviyeleri

. . Seviye
Kod Faktor (degisken)
-1 0 1
A Kati/sivi orani (%) 10 15 20
Sitrik asit derigimi
B 0,5 1 1,5
(M)
ieimi (©
c H,0, derigimi (% 05 075 y
hacim)
D  Sicaklik (°C) 70 80 90

Deney numuneleri 1siticili manyetik karigtirici
(Velp marka, Arec model) ve dijital overhead
karigtirici (teflon kapl pervaneli ug) (Heidolph
marka, RZR 2021 model) kullanilarak 200 dev/
dk karistirma hizinda 120 dakika slresince ka-
ristinimistir. Lic islemleri sonunda numuneler
filtre kagidinda siiziilip sicak su ile yikandiktan
sonra etiivde 24 saat 105°C’de kurutulmus ve
numunelerin kimyasal igerikleri XRF cihazi ile
belirlenmistir.

Tdm deneyler igin, stok ¢oOzeltisi olarak %95-
98’lik sdlfurik asit ¢ozeltisi (Merck), ve ylksek
saflikta (>%99) sitrik asit (Merck) ve %30’luk
hidrojen peroksit (J.T.Baker) kullaniimistir. Stok
cOzeltiler ve seyreltmeler igin distile su (Nlve,
NS103) kullaniimigtir.

2.3. Deney Sonuglarinin Degerlendirilmesi ve
ANOVA Analizi

Deneylerde birden fazla faktér bulundugundan
faktoriyel deney tasarimi yonteminden faydala-
nilmistir. Yéntem, faktdrlerin bir arada degistigi,
birbirlerinden etkilendigi ve bu degisimlerin ayri
ayri ortaya kondugu bir tasarimdir. Faktoériyel ta-
sarim ile, her bir faktor seviyesinin tim mumkuin
kombinasyonlari deneye katiimistir.

Deney sonuglarinin Yates deneysel dizen tek-
nigi kullanilarak yapilan analizlerinde ana etkiler
ve girisimler de g6z déniunde bulundurulmus ve
deney sonugclariyla, etkin parametreler (>%95
6nem) arasinda dogrusal bir iligki oldugu varsa-
yilarak etkin degerlere bagh bir model olusturul-
mustur. Olusturulan bu modele gdére hesaplanan
Fe,O, uzaklastirma verimleri Minitab 14 istatistik
Yazilimi kullanarak hesaplanmigtir. Deneysel so-
nuglar ile hesaplanan veriler arasindaki tutarlilik
regresyon katsayisi (R?) ile degerlendirilmigtir.

Yates deney diizenegi olusturulurken hesapla-
ma iglemlerinde asagidaki siralama izlenmigtir.
Ana etkiyi ve girisimleri belirlemek Uzere cesitli
faktorlerin cahsildigi durumlarda tam faktoriyel
dizayn calismalarina uygulanan ANOVA yonte-
mi, etkili, gergek bir degerlendirme ydntemidir
(Ozensoy, 1982; Montgomery, 1991; Milton ve
Arnold, 1995; Arslan, 2008).

a. 1. kolon 2% faktdriyel deney tasarimina
gbre Yates siralamasidir (4 parametrenin
lic islemine etkisi arastinimistir). Bu tez
calismasinda a: kati/sivi orani, b: asit de-
risimi, c: sicaklik, d: li¢ suresini; indirgeyici
reaktif kullanildigi durumlarda ise a: kati/sivi
orani, b: asit derigimi, c: indirgeyici reaktif
derisimi, d: sicakhdi belirtmektedir.

b. 2. kolon Yates siralamasina goére yapilan li¢
deneyleri sonunda elde edilen Fe,O, uzak-
lastirma verimlerini géstermektedir.

c. 3,4, 5 ve 6. kolonlar Yates metoduna gore
yapilan hesaplamalari gostermektedir. 3.
kolonda 2. kolondaki sonuglar sirasiyla cift-
lere ayrilmig, yukaridan agagiya dogru bu
ciftler toplanarak Ust yari kolona, alt deger
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Ust degerden cikarilarak diger yari kolona
yerlestiriimigtir. Deneyler 4 parametre ile
yapildigi icin bu islem ayni sekilde 4, 5 ve
6. kolonlar igin tekrarlanmistir. 6. kolonun ilk
degeri, 16 test sonucu elde edilen toplam
deneysel li¢ verimine esit olmalidir, bu du-
rum Yates metodunun dogru uygulandigini
gOstermektedir.

7. kolon Yates metoduna gére etkileri gos-
termektedir.

8. kolon, etki degerinin hesaplanmasini gos-
termektedir. Yates metoduna gore etki dege-
ri 6. kolonun 2™"e bolimu ile hesaplanmak-
tadir.

9. kolon, 6. kolonun karesinin 2™e bolimti ile
elde edilmistir.

10. kolon F (hesap) kolonudur. 9. kolonun
standart hataya (S?) bdéliminden bulun-
mustur. Deneysel kosullarin orta degerlerin-
de gergeklestirilen merkez nokta deneyleri
(Testno 17, 18, 19) dikkate alinarak standart
hata (S?) degeri hesaplanmistir.

11. kolon 6nem kolonunu go&stermekte-
dir. Onem kolonu F olasilik dagilimindan
hesaplanmistir. Onem testlerinde >%95 gu-
ven araligi degerleri dikkate alinmigtir.

12. kolon, model denklemine gére hesapla-
nan Fe,O, uzaklastirma verimini gostermek-
tedir.

ANOVA analizinde, 10. kolonda F (hesap) dege-
rinin hesaplanmasi amaciyla deneysel hatalarin
(standart hata; S?) bulunmasi gerekmektedir.
Deneysel hatalar igin her deney setinde 3 adet
tekrarli merkez nokta deneyleri yuratalmustar.
Merkez nokta deneyleri deneysel kosullarin orta
degerlerinde gergeklestirilmistir (Seviye 0). Buna
gore hidrojen peroksit (H,0,) varhiginda stlfirik
asit (H,S0,) ve sitrik asit (C,H,0,) ligi merkez
nokta deney sonuglari dikkate alinarak Fe,O,
icin standart hata degerleri sirasiyla 3 ve 11 ola-
rak hesaplanmistir.

Yates deneysel diizen teknigine gore Fe,O,
uzaklastirma verimlerine gore elde edilen deney
sonuglart ANOVA yontemi ile birlestirilerek H,O,
varliginda H,SO, ligi ve C,H,O, ligi igin tablo
halinde diizenlenmistir (Cizelge 5 ve Cizelge 6).
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H,O, ilavesiyle H,SO, lici deneyleri sonucunda
Fe,O, uzaklastirma verimi (DUV)'ni etkileyen
ana faktor ve girisim etkileri Cizelge 5'te verilen
etki degerleri dikkate alinarak Sekil 2'de goste-
rilmigtir.

20,00
15,00

10,00

o 11 I
B -~ ==mwmunlll

BB RN
100

Etki (%)

0.0
A0

3 R I I Lo L8 v % 9
7 ?%iﬁtv?&é??&?'@? Fee T

Ana Taktor v girigemler

Sekil 2. H,0, ilavesiyle H,SO, ligi deneylerinden elde
edilen Fe,O, uzaklastirma verimlerine etki eden ana
faktorler ve girisimler

K/S orani (A), H,SO, derigsimi (B) ve sicaklik
(D) ana faktorlerinin DUV Uzerinde pozitif yon-
de etkili oldugu gbzlenmis ancak H,O, derigimi
(C) ana faktdr etkisinin olmadigi saptanmistir.
H,O, derigimi ile sicakh@in birlikte (CD) girigim
etkisinin pozitif yonde etkili oldugu goérulmus-
tr, bu durumda yuksek sicakhk degerlerinde
H,0,’in indirgeyici etkisiyle Fe,O, g¢bzinmesi
gerceklesmektedir.

H,0, ilavesiyle H,SO, lici ile DUV igin Minitab 14
Istatiksel Yazilimi kullanilarak elde edilen denk-
lem asagida verilmistir (Baginti 5). Deneysel
DUV ile regresyon modellerinden hesaplanan
DUV arasindaki iliski dagihmi Sekil 3’te goste-
rilmigtir.

e
5 ! l'.* &
a - . o -
=
.
5 b
E &g +
T 40
30 40 S0 i o 80 8 10
Deneysal DUV %)

Sekil 3. H,0, ilavesiyle H,SO, liginde deneysel Fe,O,
uzaklagtirma verimiile hesaplanan Fe, O, uzaklastirma
veriminin dagilimi

Y, 00 = 74,413 + 1,775X1 + 3,738X2 + 7,937X4

- 1,525X1X2 - 6,075X1X4 + 1,763X2X4 +
3,725X3X4

(R% 0,53) (5)

Sekil 3'te deneysel ve hesaplanan DUV arasindaki
dagilimin kismen uyumlu oldugu gorilmektedir.

ikinci agamada, H,SO, yerine organik bir asit
olan sitrik asit kullanilarak ylksek verim elde
edilmeye calisiimistir ancak elde edilen veriler
H,O, ilavesiyle H,SO, lici verileriyle (Cizelge 5)
kiyaslandiginda DUV’nin daha disik oldugu gé-
rilmektedir. Deneysel sonuglar ANOVA ydnte-
miyle degerlendirilip Cizelge 6’daki etkin deger-
ler dikkate alinarak ana faktor ve girisim etkileri
Sekil 4’te gOsterilmistir.

15,00
10,00 I I I
—

0 L
0,00

A500

Etki {%]

O .0 % 00 P r P00 000
[F & Ll o
é? & vg’,;:

Az fakior ve girisimber

Sekil 4. H,O, ilavesiyle sitrik asit ligi deneylerinden
elde edilen Fe,O, uzaklagtirma verimlerine etki eden
ana faktorler ve girisimler

H,O, ilavesiyle sitrik asit ligi deneylerinde sicak-
lik (D) ana faktérinin DUV lzerinde etkin oldu-
gu goérilmektedir. YUksek sicaklik degerlerinde
yuksek li¢ verimleri elde edilmektedir. Diger ana
faktorlerin lig verimi Gzerinde etkili olmadigi be-
lilenmigtir. TUm faktorlerin birbirleri ile girisim et-
kisinin (ABCD) yiiksek ve etkin olmasinin nede-
ni olarak sicaklik ana faktérinin diger faktorler

Uzerinde baskin olmasi sdylenebilir.

!—IZO2 ilavesiyle sitrik asit lici ile DUV igin Minitab 14
Istatiksel Yazilimi kullanilarak elde edilen denk-
lem asagida verilmistir (Baginti 6). Deneysel DUV
ile regresyon modellerinden hesaplanan DUV ara-
sindaki iliski dagihmi Sekil 5'te gosterilmigtir.

Hesaplanan DLW (%)

X N & 2N =N T OH W0 W
Demeysel DUV %]

Sekil 5. H,O, ilavesiyle sitrik asit liginde deneysel
Fe,O, uzaklagtirma verimi ile hesaplanan Fe,O,
uzaklastirma veriminin dagihmi
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Y., = 30,263 + 8375X4 + 4,238X1X2
- 3,475X1X3 - 2,937X1X4 - 4,675X3X4 +
6,287X1X2X3 + 10,050X1X2X4 + 6,188X1X3X4

+10,700X1X2X3X4
(R2:0,82) (6)

Sekil 5'te H,0, ilavesiyle sitrik asit licinde deney-
sel ve hesaplanan DUV arasindaki dagilimin in-
dirgeyici reaktif olarak H,O,’in kullanildigi H,SO,
lici deneylerinden elde edilen dagilim ile kiyas-
landidinda, daha uyumlu oldugu gérilmektedir.

Gergeklestirilen tim kimyasal li¢ testlerinin bir-
birleriyle karsilastirimasi ve deneysel kosullara
baglh olarak elde edilen DUV’nin gosteriimesi
amaciyla, 2* tam faktoriyel deney tasarimina
gore yapilan testler sonucunda Sekil 6’da indir-
geyici reaktifler ilavesiyle asit ligi verileri karsi-
lastirilmal olarak gosterilmigtir. 3 tekrarli merkez
nokta testlerinin yapildig1 deney verilerinin ortala-
ma degerleri ise “0” islem kodu ile gosterilmistir.

po

g

erimni (%)

a

Fe 0, uzaklagtr

byemicr

BH2ESOLHI0Z MSAHROZ

Sekil 6. indirgeyici reaktifler ilavesiyle asit ligi testleri
sonunda elde edilen Fe,O, uzaklastirma verimleri

3. SONUGLAR

Karistirma lici deneyleri sonucunda elde edilen
veriler incelendiginde, H,O, ilavesiyle H,SO,
lici deneyleri sonucunda %5 K/S oraninda, 3 M
H,SO, ve 1,0 M H,O, derisiminde, 90°C sicaklik-
ta, 120 dk lig siresi sonunda, %98,9 Fe, O, uzak-
lagtirma verimi elde edilmistir. H,SO, ligi ile elde
edilen %86,5 Fe,O, uzaklastirma verimi (Tuncuk
ve Akcil, 2014), H,O,’in indirgeyici reaktif olarak

kullaniimasi ile arttirlarak, yiksek Fe,O, uzak-
lagtirma verimleri elde edilmistir. H,O, de oksalik
ve sitrik asit gibi indirgeyici reaktiflerin varligin-
da H,SO, liginde etkin bir alternatif reaktif olarak
kullanilabilmektedir. DUV degerlerine goére opti-
mum kosullarda gergeklestirilen H,O, ilavesiyle
H,SO, lici sonunda kuvars Grininin beyazlk
degeri 93 olarak belirlenmisgtir.

H,O, ilavesiyle sitrik asit lici deneylerinde ise en
yuksek DUV %65 olarak “abcd” testi (%20 K/S
orani, 1,5 M sitrik asit, %1 hacim H,O,, 90°C,
120 dk) ile elde edilmistir. DUV degerlerine gére
optimum kosullarda gergeklestirilen H,SO, ligi
sonunda kuvars Urininin beyazlik degeri 83,8
olarak belirlenmistir.

Deneyler sonucunda elde edilen maksimum
DUV ve beyazlik indeksi degerleri ile bu deney-
lerdeki optimum deney kosullari Cizelge 7’de
verilmektedir.

Deneysel sonuglar ve ANOVA sonuglari dogrul-
tusunda kuvars cevherinin saflastiriimasinin ve
elde edilen kuvars urininin pazar degeri yuk-
sek ve kaliteli Griin olarak elde edilmesinin hidro-
metalurjik bir stire¢ olan ligc yontemi ile mimkin
oldugu ortaya gikarilmistir.

Kaltun Madencilik San. ve Tic. A.S. blinyesinde
elde edilen kuvars, cam ve seramik sektoriinde,
duvar ve yer karolarinda, sir, sihhi tesisat, porse-
len ve sls esyalarinin Uretiminde, kompoze tas,
boya, emaye, filtrasyon, silikon kablo ve ilgili di-
Jer pek gok sektore de hizmet vermektedir. Ozel-
likle cam sektérindn kullanimina uygun Uretilen
kuvars, beyaz gorinus renkleri, metal ve metal
oksit safsizhdi (dustk demir oksit icerikleri; 80-
130 ppm Fe,0,) ile kullanim alani avantaji sag-
lamaktadir. Kompozit tas, seramik ve porselen
Uretiminde 300 ppm, boya Uretiminde 250 ppm,
silikon kablo, plastik, elektrot vb. Uretiminde ise
140 ppm Fe,O, igerikli kuvars drdnleri Gretilmek-
tedir (Kaltun Madencilik San. ve Tic. A.$., 2013).
Sonug olarak, son yillarda énem kazanan ileri
teknoloji Urtnlerinin Uretimi asamasinda 6énem-
li rol oynayan kuvars, yluksek saflikta (ylksek

Cizelge 7. Deneyler Sonucunda Optimum Deney Kosullari, Elde Edilen Maksimum DUV ve Beyazlik indeksi Degerleri

Beyazlik
Asit Ligi Optimum deney kosullari 2:62% [()}/J\)/ indeksi
PP ° (L degeri)
H,SO, +H,0, %5 KIS, 3M H,SO,, 1M H,0,, 90°C, 120 dk 1 98,9 93,0
SA+H,0, %20 K/S, 1,5M 8A, %1 hacim H,0,, 90°C, 120 dk 30,8 65,0 83,8
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SiO,, dislk metal oksit igerigine sahip) tercih
edilmektedir. Bu nedenle 6zellikle bu sektorler-
de hammadde olarak kullanilacak kuvarsin, 6n
saflastirma islemlerinden gegcirilmesi gerekmek-
tedir. Bu amagla, ¢alisma kapsaminda kullanilan
kuvars cevheri fiziksel ve kimyasal zenginlestir-
me islemlerinden gecirilmis ve saflastiriimis ku-
vars Urind elde edilmigtir. Elde edilen en iyi UrG-
ndn SiO, igerigi %99,3, toplam safsizhgi (Fe,O,
ve TiO, igerigi) ise 69,9 ppm olarak belirlenmig-
tir. Elde edilen veriler 1s1dinda, kuvars triininun
ileri teknoloji Urtnlerinde kullaniimasi amaciyla,
surdurdlebilirlik calismalari ve pilot testler ile
cevresel ydnetimin ticari uygulamasinin yapila-
bilirligi Gzerine galismalar gergeklestirilebilir.
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